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第１章 序論 
 
1.1 摩擦の歴史 (1 .1 )  
摩擦の歴史は古く，旧石器時代に原人が火打石や木と木を摺り合わ
せ火を起こしたことにさかのぼる．その後，文明の発達と共に摩擦と
の関わり合いも深まってきた．例えば，メソポタミア文明やエジプト
文明の時代にはピラミッドや宮殿の建設に用いられた石材を効率よく
運搬する手段としてそりを用い，その際摩擦を減らす方法として水で
潤滑した木の上でそりをすべらせたという推察もある (Fig. 1.1)．  
摩擦を科学的に研究した最初の人物はルネサンス時代のレオナル
ド・ダ・ヴィンチであると言われており，摩擦の重要な二つの法則，
すなわち摩擦力は加えられた荷重に比例する，および摩擦力は見かけ
の接触面積に依存しないという結果が示された．この観察結果の正当
性は十七世紀末にアモントンによって科学的に証明された．  
 
 
Fig. 1.1 Transportation of Egyptian statue by sledge in 1880 BC ( 1 . 1 ) . 
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1.2 摩擦との関わり  
摩擦はこのように古くから人類の生活に深く関わってきたが，摩擦
は大きく二つに分類される．すなわち，摩擦をできる限り減少させる
場合，もしくは摩擦を増加させ積極的に活用する場合である．前者の
例としては，二物体が接触する際のエネルギー損失をできる限り減ら
した上で荷重を受ける，またはトルクを伝達する製品として軸受やギ
ア，摺動部品などが挙げられる．一方，後者には摩擦熱を利用し火を
起こす例や，摩擦力を用いた締結用のネジ，クラッチ板などの様々な
製品がある．摩擦はそれ自体が物理現象の一つに過ぎないが， Fig.1.2
から分かるとおり関連する製品は幅広く，摩擦に関する科学と技術は
機械工学，物理学，化学，材料学などあらゆる分野が関わる領域に存
在する ( 1 . 2 )．摩擦は二物体が接触する限り避けて通れない現象であり，
人類はこの現象をうまく活用する方法を見出すため今日に至るまで
様々な努力を積み重ねてきたといえよう．  
摩擦
減少
（抑制）
増加
（活用）
摺動部品
軸受
ギア
摩擦熱
摩擦力
着火
摩擦攪拌接合，
摩擦攪拌プロセス
車輪
無段
変速機
締結 ねじ
摩擦制動
摩擦駆動
ブレーキ
クラッチ
摩擦熱，
摩擦力
 
Fig.  1.2 Friction related products and process categorized into two aspects 
either decreasing or increasing friction. 
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1.3 摩擦活用例  
摩擦を金属材料の表面強化に活用する例として，摩擦攪拌プロセス
（ Friction Stir  Processing :  FSP）があげられる． FSP は 1991 年に The 
Welding Institute で開発された摩擦攪拌接合（ Friction Stir  Welding） ( 1 . 3 )
を加工に応用する方法として開発が進んでいる ( 1 . 4 , 5 )． Fig. 1.3 に示すよ
うに円筒の先端に突起を持つ工具を強化したい材料の表面に垂直に押
し付けた状態で回転させるとともに，加工面上を移動させることによ
り表面近傍を強化する方法である．摩擦にともなう発熱によって摩擦
面近傍の材料が動的再結晶されることからアルミの場合で 50~100nm
の微細粒組織が形成されるとの報告がある ( 1 . 5 )．  
 
Fig. 1.3 Schematic il lustration of the friction-stir-weld process ( 1 . 3 ) .  
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1.4 強ひずみ加工とその特徴  
金属材料の強度を向上させることは，工業用材料としての機能性を
高める手段の一つとして重要である．強度を向上させる方法の一つと
して結晶粒の微細化が有効であることはホール・ペッチの式 ( 1 . 6 )で代表
される通りよく知られている．微細結晶粒において転位の運動の妨げ
となる粒界をより多く含むことから，変形がされにくいことが原因で
ある．この原理を用いて金属組織を微細化する手法は強ひずみ加工
(Severe Plastic Deformation :  SPD)と呼ばれている．その中でバルク材全
体を微細化する方法としては，Equal Channel Angular  Pressing (ECAP)
法や High Pressure Torsion (HPT)法，圧延があげられる．また部分的に
微細化する方法としては FSP やすべり摩擦があげられる．  
圧延は工業用材料の強化法として幅広く用いられてきた．圧延によ
って微細化された組織の特徴として，比較的小さな加工ひずみを与え
る場合，ひずみより導入された転位がいくつものすべり系で作用する
ことによって Geometrically Necessary boundaries (GNBs)が形成される．
Fig.  1.4a に示すようにひずみが小さい場合には等軸な結晶粒内に dense 
dislocation wall  (DDW)や microbands(MB)を形成することによって結晶
が微細化される．ひずみが増加すると Fig. 1.4b に示す加工方向に伸び
た層状の組織が形成され，その層間が Lamellar Boundaries(LBs)と呼ば
れる粒界で区切られる ( 1 . 7 )．結晶の微細化によって形成された粒界の特
長として，加工ひずみの小さな領域では結晶粒界全体に占める小角粒
界の比率が高い．一方，加工ひずみが増加すると大角粒界の比率が増
え，結晶が微細化されることがアルミニウム多結晶の圧延加工で報告
されている ( 1 . 8 )． 
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Fig. 1.4 Grain subdivision by rolling with small strain (a) and large strain 
(b)  ( 1 . 7 ) .  
 
ECAP 加工は，ある角度の湾曲部を部分的にもつ経路に押し込まれた
金属材料全体が，その湾曲部を通過する際にその角度に応じた単純せ
ん断力ひずみを受けることを利用し，この経路を繰り返し通過させる
ことによって結晶を微細化させる方法である ( 1 . 9 -11 )．微細化により形成
された結晶粒界は加工ひずみの大きさに応じて小角粒界から大角粒界
へと変化する．この方法で形成された結晶粒界は再結晶を伴う粒成長
とは異なり，ひずみによる変形と回復により発生したとの報告がある
( 1 . 12 -14 )．加工回数とともに粒界全体に占める大角粒界の割合が増加する
が ( 1 . 15 )，ランダムな方位をもつ結晶による粒界の方位差の分布と比較す
ると，加工による転位の導入によって形成された粒界では小角粒界の
割合が比較的多いという報告もある ( 1 . 16 , 17 )．大角粒界の中においてもよ
り安定で応力腐食割れに強い対応粒界  (Coincide-Site Lattice :  CSL)  
( 1 . 18 )については，Σ値が 5～ 30 の対応粒界の割合がランダムな粒界分布
(a) 
(b) 
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の場合に 7.0 であったが，ECAP 加工後には 11.7 まで増加することが知
られている ( 1 . 17 )．  
SPD 加 工 を 転 位 論 か ら 説 明 す る 一 つ の 方 法 と し て Geometrically 
Necessary (GN)転位モデルが考えられる (Fig. 1.5)．GN 転位は塑性変形
が与えられた二相からなる材料において単結晶に比べて加工硬化しや
すいことに着目し，二相間での異なるひずみ勾配を補間する方法とし
て転位が存在するとした考え方である ( 1 . 19 )．一方，結晶内で増殖する転
位は Statistically-Stored（ SS）転位と呼ばれる．例えば，圧延において
GN 転 位 お よ び SS 転 位 に よ り 形 成 さ れ る 結 晶 粒 界 は そ れ ぞ れ
Geometrically Necessary Dislocation Boundaries (GNBs)および Incidental 
Dislocation Boundaries (IDBs)と呼ばれる．これらの粒界に対するひずみ
と方位差の間にはよい相関がある ( 1 . 20 )．ECAP 加工では転位密度がある
程度増加すると異符号の転位どうしが消滅し，残った転位が平面上に
高密度に集まることによって粒界が形成されるという転位モデルが提
案されている ( 1 . 10 )． 
 
Fig.  1.5 Diagram showing that  a gradient  of slip on the α  sl ip system in the 
x1  direction causes a  density ( )( )111 xbG ∂∂= αγρ  of geometrically-necessary 
dislocations to be stored  ( 1 . 19 ) .  
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Fig. 1.6 に純粋せん断 (Fig. 1.6a)と単純せん断 (Fig. 1.6c)を受けた材料
の変形を表す．α軸および β軸からの微小変位をそれぞれ u ,v とすると，
これらに垂直な軸回りの回転ωは 2





∂
∂
−
∂
∂
=
βα
υ
ω
u で表される．純粋せん
断の場合には βαυ ∂∂=∂∂ u となるため ω＝ 0，すなわち結晶は回転しな
い ． 一 方 ， 単 純 せ ん 断 の 場 合 に は u=0 で あ る こ と か ら 回 転 角
( ) 2βω ∂∂−= u となり結晶は回転する ( 1 . 21 )．ECAP 加工の場合には曲がっ
た経路を通過する際に押し出し方向に対して 45°傾斜した面に沿って
せん断を受けるが，これは単純せん断に相当する．この場合，結晶の
回転を伴い ( 1 . 22 )，特徴的な集合組織が形成される．銅単結晶の 1 パスの
場合，押し出し方向に垂直な軸回りに結晶が回転するとの報告がある
( 1 . 23 , 24 )．一方圧延では，試料表面においてはロールの摩擦の影響が大き
いため単純せん断となるが，内部においては均等に圧縮され，その結
果圧延方向に延ばされることから，純粋せん断を受けると見なすこと
ができる ( 1 . 22 )． Fig. 1.6 に引抜加工の場合の表面および内部に作用する
ひずみを示すが，圧延の場合も同様と考えられる．この際，微細粒組
織は圧延方向に対し主に垂直な軸回りに回転していることがわかって
いる ( 1 . 7 , 25 , 26 )．更にすべり摩擦の場合，摩擦を繰返すことによって摩擦
方向に垂直な軸回りに結晶が回転することが銅多結晶で報告されてい
る ( 1 . 27 )．   
SPD 加工によって形成された微細粒組織の特徴として，単純せん断
を受ける ECAP 加工 (Fig. 1.8a)や圧延の表面付近 (Fig.  1.8b)においては，
圧延の内部の純粋せん断を受けた部分 (Fig.  1.8b の内部 )に比べ結晶が
微細化される ( 1 . 22 )．これらのことから，単純せん断のような結晶の回転
を伴うひずみを与えることで，結晶がより微細化されるといえる．  
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Fig. 1.6  Deformation modes along sl ip lines: (a) pure shear; (b) 
intermediate state; (c) simple shear  ( 1 . 22 ) .  
 
 
Fig.  1.7  (a)  Plane plastic flow through a convergent  die and (b) the 
material element along slip lines  ( 1 . 22 ) .  
 
     
Fig. 1.8 Structures of aluminum Al5N2 after (a) ECAE via route A with 4 
passes and (b) rolling with 99% reduction ( 1 . 22 ) .  
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1.5 結晶粒界 ( 1 . 28 )  
先にホール・ペッチの式で示した通り，微細結晶粒をより多く含む
材料においては強度が向上するだけでなく，その材料の変形や破壊の
挙動に関しても粒界の構造に左右されることが多く，結晶粒界の性格
を把握することは極めて重要である． 
 小角粒界は結晶同士の回転角が θ<15°の格子転位の網目として記述
できる構造を持つことが知られている．例えば対称性の小角粒界は刃
状転位群によって形成され，エッチピット法や TEM によって直接観察
されている．転位論から幾何的に考えると次式が成り立つ．  
2
sin2
θ
=
h
b ， θが小さいとき
θ
b
h =  
b はバーガースベクトルの大きさ，h は転位の間隔，θは回転角である．  
次に，大角粒界の記述は対応格子モデルで急速に進歩した．2 つの結
晶格子を仮想的に重ね合わせる場合，ある回転を与えると全体の何割
かの格子が一致することから，この一致点格子と結晶格子点の数の比
の逆数をΣ値と呼ぶ．一方，CSL 関係からのずれ角には Brandon の式
2115 −Σ=∆ oθ ( 1 . 29 )がよく用いられる．Table.1.1 にΣ値とその鏡対称面，最
小回転角，回転軸および Brandon の式から計算される許容角を示す．比
較的小さな値のΣ値を持つ CSL 関係では低指数の鏡対称面を粒界面と
することが幾何学的に示されており，このような粒界は構造が安定で
低エネルギー粒界であることが多い．例えば，fcc 構造では [110]傾角対
称粒界のΣ3/(111)，Σ9/(221)，Σ11/(113)，[100]傾角対称粒界のΣ13a/(015)，
Σ5/(013)，Σ29a/(025)，Σ29a/(037)，Σ5/(012)，Σ13a/(023)，ねじり粒界の
Σ25a，Σ13a，Σ17a，Σ5，Σ29a などはエネルギー極小値を持つ ( 1 . 30 )．Fig. 
1.9 に [100]傾角粒界における応力腐食割れに対する耐性を示すが，Σ13a，
Σ5，Σ29a，およびΣ5 の対応粒界において腐食割れに対する耐性が非常
に高いことがわかる．  
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SPD 加工と熱処理を組み合わせることによって比較的小さな Σ値を
持つ対応粒界をより多く発生させる方法は Grain boundary Engineering
と呼ばれており，粒界が比較的安定であることから結晶粒界や溶接面
を起点とする応力腐食割れが起こりにくいとの報告がある ( 1 . 31 , 32 )．その
一方でΣ値が 29以下の Special Boundaryであれば粒界エネルギーが低く
安定になるとは必ずしも言えず，安定な粒界としては主に焼鈍で見ら
れるΣ3の双晶やΣ3nにおいて Brandonの許容誤差からのずれ角度が比較
的小さく安定な構造である可能性が高いと報告している ( 1 . 33 , 34 )．  
Table 1.1 Cubic CSL boundaries. 
鏡対称面 最小回転角(°) 回転軸 Brandonの許容角(°)
 1 100,110              0 #               15
 3 111,211            60 111 8.66
 5 210,310 36.87 100 6.71
 7 321 38.21 111 5.67
 9 221,411 38.94 110 5.00
11 311,332 50.48 110 4.52
13a 320,510 22.62 100 4.16
13b 431 27.80 111 4.16
15 521 48.19 210 3.87
17a 410,530 28.07 100 3.64
17b 322,433 61.93 221 3.64
19a 331,611 26.53 110 3.44
19b 532 46.83 111 3.44
21a 541 21.79 111 3.27
21b 421 44.40 211 3.27
23 631 40.45 311 3.13
25a 430,710 16.25 100 3.00
25b 543 51.68 331 3.00
27a 511,552 31.58 110 2.89
27b 721 35.42 210 2.89
29a 520,730 43.61 100 2.79
29b 432 46.39 221 2.79
31a 651 17.90 111 2.69
31b 732 52.19 211 2.69
33a 441,811 20.05 110 2.61
33b 741 33.55 311 2.61
33c 522,554 58.98 110 2.61
35a 531 34.04 211 2.54
35b 653 43.23 331 2.54
37a 610,750 18.92 100 2.47
37b 831 43.13 310 2.47
37c 743 50.57 111 2.47
39a 752 32.21 111 2.40
39b なし 50.13 321 2.40
#Σ=1は単結晶であり，回転角は特定されない．
Σ
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Fig. 1.9 Misorientation dependence of the susceptibili ty of [100] ( 1 . 30 ) .  
 
1.6 すべり摩擦による結晶粒の微細化  
金属が摩擦を受けると，摩擦面近傍において組織が微細結晶化する．
Fig.  1.10 に銅多結晶の 100 サイクル後に摩擦面直下に形成された微細
粒組織の透過型電子顕微鏡(Transmission Electron Microscope : TEM)写
真を示す．摩擦面下に形成される結晶の形態や大きさは摩擦面からの
距離に依存している．摩擦面から最も離れた位置より順に Zone1,2,およ
び 3 とよばれ，それぞれ摩擦の影響を受けていない基盤材料，塑性変
形され組織が微細化し始める領域，および相手材料と混合される領域
に分けられることが走査型電子顕微鏡（ Scanning Electron Microscope :  
SEM）により観察されている ( 1 . 35 )．微細化された組織は TEM による詳
細な観察から摩擦面に近づくにつれて転位セル組織，長軸状組織，お
よび等軸状組織に変化することがわかっている ( 1 . 36 , 37 )．摩擦面近傍では
転位粒界の間隔が狭くなり組織が微細化される ( 1 . 35 )．これは摩擦によっ
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て摩擦面近傍に局所的に大きなひずみが与えられたことに起因してお
り，摩擦面直下では等価ひずみが 5~100 に達するとの報告がある ( 1 . 36 -38 )．
形成された微細粒組織の結晶方位と基盤材料の結晶方位との変化を調
査した結果，摩擦面に近づくにつれて結晶方位が主に摩擦面に平行か
つ 摩 擦 方 向 に 垂 直 な 軸 ま わ り に 回 転 し て い る こ と が わ か っ て い る
( 1 . 27 , 36 -38 )．また組織の微細化により摩擦面付近では硬さの増加も見られ
る ( 1 . 39 )． 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Fig.  1.10  (a) TEM micrograph showing cells formed below the worn 
surface after 100 cycles. (b) Pattern of cells shown in a.  The numbers show 
the “disorientation” in degrees across cell  boundaries. Areas with similar 
shading are associated with same parent grain ( 1 . 27 ) .  
a) 
b) 
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すべり摩擦により活動するすべり系に関する研究において，銅，お
よびアルミニウムの (001)単結晶の摩擦時の摩擦係数から計算されるシ
ュミット因子が主すべり系で最も高いが，交差すべりによる不動転位
形成により二次すべり系の作用も指摘されている ( 1 . 40 )．また，銅－アル
ミニウムの (111)単結晶を[ 112 ]，および[ 112 ]方向に摩擦した場合に腐
食孔の分布から求めた塑性変形の及ぶ領域の幅が[ 112 ]の場合に狭く
なることがわかっている．その理由として，押し込みにより活動する
と考えられるすべり面(111)が摩擦による押し込み方向と一致しない
こと，および[ 112 ]方向の摩擦の場合に不動転位を形成しやすいこと
が指摘されている ( 1 . 41 )． 
圧子の押し込みはすべり摩擦で摩擦方向に物体を移動させない場合
に相当する．押し込みによって大きなひずみが与えられる領域では，
そのまわりの押し込みによるひずみの影響が及んでいない領域からの
ひずみ勾配が大きいことから，GN 転位モデルが適用できるとの指摘が
ある ( 1 . 42 )．  
 
1.7 微細組織の観察と結晶方位の解析方法  
転位構造をもつ微細組織の観察には，これまで主に TEM が使用され
てきた．しかしながら，TEM は観察試料を透過してきた電子線を観察
することから電界研磨等を用いて試料を非常に薄く加工する必要があ
る．加工することによって転位構造が変化する恐れがあることや，試
料の準備に手間がかかること，および観察領域が狭すぎる欠点があっ
た．一方，電子線を観察対象物に照射した際に反射される二次電子に
着目 し転 位 構造 を 観察 する 手 法と し て Electron Channeling Contrast
（ECC）法が用いられている ( 1 . 43 )．ECC 法は後方散乱電子強度が入射電
子線と反射結晶面の角度に依存し変化することを利用して転位構造を
観察する方法である．電界放出型 SEM を用いバルク状結晶の表面近傍
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の転位構造を非破壊で直接観察できること，および低倍率から高倍率
までの観察が可能である利点があり，TEM 観察と同様に Persistent Slip 
Band とよばれる転位構造が観察されている ( 1 . 43 , 44 )．  
次 に ， 結 晶 方 位 解 析 の 手 法 と し て は 後 方 散 乱 電 子 回 折 （ Electron 
Backscatter Diffraction :  EBSD）法が用いられている ( 1 . 43 , 45 )．Fig. 1.11 に
測定方法の模式図を示す．試料に照射した電子線の反射電子像を CCD
カメラで測定し，その菊池パターンから観察点における結晶方位を算
出する．試料を移動させて測定を繰り返すことによって比較的短時間
に広範囲の結晶方位情報を得ることが可能であり，Small Angle Detector 
(SAD)と比較しても広範囲の方位差測定が可能である ( 1 . 43 )．測定された
方位差の測定精度は 2°程度である ( 1 . 45 )．  
 
Fig. 1.11 Schematic diagram of a typical EBSD installation ( 1 . 45 ) .  
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1.8 過去の研究の課題  
 SPD 加工における粒界形成に関し，これまで様々なモデルが提案さ
れている．例えば，ECAP 加工では与えられたひずみにより粒内の転位
がすべり面上を移動し，粒界に吸収されることによって粒界の方位差
が増加との指摘がある ( 1 . 12 , 13 ,46 )．また，加工ひずみの小さな領域におい
て大角粒界の比率が 10%程度に減少した後，加工ひずみの増加ととも
にその比率が 70％近くに増加するとの報告がある ( 1 . 14 )．圧延において
は，転位壁や三重点においてひずみの増加とともに方位差が増加し，
特徴的な粒界として層状の構造を持つ GNBs や，その層状の粒界に垂直
な方向に IDBs が形成されるとの報告がある ( 1 . 7 )．これらのことから，
結晶が微細化するメカニズムを解明する手段の一つとして小角粒界の
発生と，その大角粒界への発達の過程を調査することが重要と考えら
れるが，結晶粒界の形成過程はこれまで十分に解明されていない．そ
の理由として，ECAP 加工や圧延では材料全体に均一なひずみを与える
ことがあげられる．ひずみ量を変化させることによって材料全体に形
成される結晶粒界を調査することはできても，ひずみを連続的に変化
させることによる結晶粒界の成長過程を調べることは困難である．こ
の課題に対して，例えば ECAP 加工では 45°のせん断変形を与える主
せん断面付近の銅多結晶の組織変化を詳細に調査した結果，結晶粒内
の主すべり面に沿って層状の組織が形成され，その後二次すべり系や
マイクロバンドの形成により結晶の微細化が進行することが指摘され
ている ( 1 . 47 )．しかし，ひずみを受ける領域は主せん断面だけでなく，そ
の前後の領域にも及ぶことからひずみの作用が単純でないこと，およ
び多結晶を用いていることからもともと多結晶に存在する結晶粒界の
加工中に形成された粒界への影響が無視できない．FSP 加工による微細
粒組織の形成過程に関しては，加工ツールの回転を停止させた直後に
急冷することによって粒成長を抑制し，加工された領域と加工前の境
 16
界部に形成された微細粒組織を調査した結果，単純せん断ひずみによ
る微細粒組織の形成も指摘されている ( 1 . 48 )．しかしながら，動的再結晶
や熱影響による粒界の形成も報告されていることから ( 1 . 5 )  ，加工で与え
られたひずみによる結晶粒の微細化との違いを明確化しにくい．  
 一方，すべり摩擦の場合，すべり面からの距離に応じて与えられる
ひずみが勾配をもつことから，組織微細化における結晶粒界の形成過
程の解明に向いていると考えられる．しかしながら，これまで TEM に
よる摩擦面からある深さにおける微細粒組織の詳細な観察や結晶方位
変化の調査はされてきたが，広範囲にわたって結晶方位が摩擦面に近
づくにつれてどのように変化し，それによってどのような小角粒界や
大角粒界が形成されたのかを調査した結果は見当たらない．一回のす
べり摩擦後に摩擦面近傍においては方位差が 20°以上の境界が見られ
るが，銅多結晶を用いていることから多結晶に元々存在した結晶粒界
であるのか，摩擦によって形成された結晶粒界であるのか判別できな
い ( 1 . 27 )．すべり摩擦する二物体の表面の突起の接触においては局所的に
ひずみ勾配が発生することから GN 転位モデルを適用した例はあるが，
局所的な接触のモデルから摩擦係数を計算するに留まり，結晶粒界の
形成過程については言及されていない ( 1 . 49 )．また単結晶と平板との接触
する 2 次元モデルを用いて単結晶のすべり面上に存在する転位がすべ
り摩擦によって移動すると仮定して加工硬化による摩擦力の増加をシ
ミュレーションした結果もあるが，結晶粒界の形成については述べら
れていない ( 1 . 50 )．  
 さらに，摩擦によって形成される集合組織に関しては，銅やニッケ
ルにすべり摩擦を行うことによって摩擦面方位が (111)に近くなるとの
報告はあるが ( 1 . 51 -54 )，そのような集合組織を形成する微細結晶粒がどの
ように形成されたかについては述べられていない．その他，摩擦面近
傍に形成された機械的に混合された層 (Mechanically mixed layers)の形
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成過程に関する研究 ( 1 . 55 )や，材料を強化するためアルミニウムにセラミ
ックスの粉体を混合した材料における摩擦特性を調査した結果 ( 1 . 56 )，め
っきしたニッケル層に形成される微細粒組織を EBSD で方位解析した
結果 ( 1 . 57 )などが報告されているが，いずれも結晶粒界の形成過程と結晶
粒微細化との関係について明確に示されていない．その理由として，
摩擦面における現象が複雑であることがあげられる．摩擦は摩擦面に
ひずみを繰返し与えることで摩擦面近傍の現象が摩擦面から離れた深
い位置に進行すると考えられるが，摩擦の影響を最も受けやすい摩擦
面近傍では微細結晶粒や機械的に混合された層が形成されるなど現象
が複雑である．したがって摩擦の影響を最初に受けた摩擦面直下から
試料内部へどのように摩擦が進行していくのかを推察することは難し
い．  
 
1.9 本研究の目的  
 このように摩擦面近傍では現象が複雑であることから，本研究では
単結晶を摩擦現象を単結晶基板からの変化として捉えることで摩擦現
象を単純化し，かつすべり摩擦において摩擦面からの距離に応じてひ
ずみ量が連続的に変化する特徴を用いて，結晶粒微細化による小角粒
界の発生と大角粒界への発達過程を調査することを目的とする．まず
すべり摩擦によって形成される微細結晶粒の特徴を調査するため銅多
結晶のすべり摩擦後に ECC 法を用いて観察を行った．また微細結晶化
することによる材料の強度向上への効果を調べるため硬さ測定を行っ
た．次に結晶粒界の発生過程を明らかにするため， (001)銅単結晶にす
べり摩擦を施し，摩擦によるひずみの影響を受けていない十分深い位
置から摩擦面近傍までの結晶方位の変化を EBSD 法を用いて連続的に
調査した．摩擦面近傍では大きなひずみ勾配をもつことから，塑性変
形を転位論から説明できる二次元の GN 転位モデルを適用し，摩擦面か
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らの深さ方向に対する結晶の回転変化との関係から小角粒界の形成過
程を検討した．大角粒界の発達過程の解明には EBSD 法による測定結果
から大角粒界の幾何学的な特徴を表す対応粒界と結晶方位の変化との
関連を調査した．摩擦面方位が (110)および (111)単結晶においても幾つ
かの切断面において EBSD 解析を行い，摩擦面や摩擦方向と形成された
結晶粒界との関係を調べた．さらに摩擦のごく初期に形成される粒界
の特徴および摩擦回数との関係について調査した．  
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第 2 章 すべり摩擦を受けた銅多結晶の結晶粒界と硬度の  
関係  
 
2.1 緒言  
金属材料の表面にすべり摩擦を行うことによって，摩擦面近傍に
Mechanical mixed layer や微細粒組織，セル組織が形成されることが知
られている ( 2 . 1 , 2 )．一方，すべり摩擦は微細化を目的とした SPD 加工の
一種と考えることができる．すべり摩擦を行うことで摩擦面からの深
さに応じて特徴的な微細粒組織が形成される．すべり摩擦により結晶
が微細化する過程を理解するため，微細粒組織の観察や高倍率による
個々の微細粒の観察が必要であるが，広範囲な観察を TEM で行うには
難しさがあった．そこで結晶粒界や転位構造を反射電子により検出す
る ECC 法に着目した ( 5 . 3 -5 )．SEM を用いることから，すべり摩擦によっ
て形成された微細粒組織の広範囲な観察が可能となる．また結晶方位
の調査には EBSD 法を用いた．  
本研究では摩擦によって銅多結晶板の表面に形成された微細粒組織
の深さ方向の分布およびその摩擦条件の影響を ECC 法により調査した．
また微細組織の機械特性を硬さで評価した．  
 
2.2 実験方法  
純度 99.99mass%の銅素材をワイヤー放電加工により 40mm×30mm×
3mm の形状の試験片に加工した．試料は 973K で 1 時間，真空焼鈍を行
った．焼き戻し後の試料の平均粒径は 0.3mm であった．すべり摩擦試
験機を Fig. 2.1 に示す．錘をのせた SUJ2 鋼のピン（ φ5mm×長さ 25mm）
を回転中心から 7mm の位置に設置し，試験片を時計回りに回転させる
ことによって試料表面にすべり摩擦を生じさせた． 
すべり摩擦試験は，室温・大気中においてすべり速度 2100.1 −× ms - 1，試験
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片表面の垂直荷重 2,5 および 10N の条件で行った．繰返し回転数が 68
または 680 サイクルで実験を中断した．この繰返し数はそれぞれすべ
り距離 3m および 30m に相当する． 
すべり摩擦試験を行うと，円状の摩擦痕が試料表面に形成される．
微視的組織を観察する方法として， Fig.  2.1 に示す摩擦痕に対して平行
もしくは垂直な断面で試験片を切断した．摩擦痕直下に形成される微
視的組織を保護する方法として，切断前に銅めっきをあらかじめ表面
に施した．切断面は機械研磨後，電解研磨した．摩擦によって形成さ
れた微細組織や転位構造を JEOL JSM-6500F SEM に設置した ECC 法に
て観察した．さらに結晶方位解析には EBSD 法を用いた  
 
Fig. 2.1 Apparatus of the pin-on-disk sliding test 
 
2.3 実験結果と考察  
2.3.1 微細組織の形成  
Fig. 2.2 に垂直荷重 10N，すべり距離 30m にて摩擦試験を行った試料
を摩擦面に垂直な断面にて切断し観察した ECC 像を示す．摩擦面近傍
に微細組織や転位セル組織が観察された．微細組織の形状的な特徴か
ら 3 つの領域に分割された (Domain A, B and C)．摩擦面からの深さと組
織の変化はすべり摩擦により与えられた塑性ひずみの変化に依存する
と考えられる．その他の条件にて摩擦試験した試料においても同様に
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これらの 3 つの領域が観察された．  
   摩擦面から最も離れた深い位置には転位セル組織を含む Domain A
が形成された．TEM 観察では転位は暗線にて観察されるが，ECC にお
いては明線で見られる．この領域では結晶方位を表す明るさの変化が
少ないことから，結晶粒間は転位組織により分けられていることがわ
かる．  
 Domain A より摩擦面に近い位置には，Fig. 2.2c に示した ECC 写真の
コントラストが明暗に変化する層組織 (Domain B)が観察された．この層
は更に小さな結晶粒から構成されている．層内では結晶粒間のコント
ラストの変化が小さいことから，結晶粒間の方位差は小さい．  
 摩擦面近傍の Domain C の領域には等軸状の微細粒組織が観察された．
摩擦面に近づくにつれて等軸状の結晶粒が小さくなっていた．摩擦面
近傍において結晶粒の大きさは 300nm であった．なお，本研究におい
ては Mechanically-mixed layer は観察されなかった ( 2 . 1 )．  
 我々はすべり摩擦と ECAP 加工による微細組織の類似性を比較した．
Domain B の層状組織は ECAP にて 1 パス，Route A で加工した場合に観
察されたラメラセル組織に似通っていた ( 2 . 6 )．一方，Domain C の等軸状
組織は ECAP におけるその他の Route（例えば Route B）で加工された
組織に近かった．すべり摩擦を受けた試料はすべり方向にせん断力を
受けることから，Domain B で観察された層状組織は単純せん断を受け
る ECAP の 1 パスと同じ現象であると考えられる．Domain C の等軸状
結晶は ECAPにおける Route A以外に様々な方向にせん断力を受けた場
合と同じであると考えられる．摩擦面近傍の結晶粒も同様にすべり摩
擦によるせん断によって回転したと考えられる．  
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Fig.  2.2 ECC images of the microstructures viewed from the vertical section, 
tested under 10N contact load to 30m sliding distance. 
 
 Domain A から C の領域に分類された微細組織が形成される深さは，
結晶の回転とピン中心位置からの距離によって変化した．荷重やすべ
り距離が増えるとこの領域の平均的な深さは増加した．Table 2.1 に様々
なすべり条件にて形成された Domain Aから C の微細組織の特徴をまと
めた．結晶粒や転位セルの大きさは各々の領域における平均値を示す．
Domain C の平均粒径は荷重の増加と共に増加する．最も小さい平均粒
径は最小荷重の場合であった．またすべり距離の増加によって Domain 
A や B の結晶が大きくなっている．これらの結果は強ひずみ加工にお
ける結晶の微細化の傾向と一致する．ただし，最小粒径が最大荷重の
場合に必ず発生するとは限らない．  
 EBSD によって測定された結晶方位を Fig. 2.3 に示す．また Fig. 2.4
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に 隣 接 す る 測 定 点 間 の 方 位 差 の 摩 擦 面 か ら の 深 さ の 関 係 で 表 す ．
Domain C においては多くの大角粒界においてその方位差の最大値が
50°以上であった．Domain B においては摩擦面からの深さが深いほど方
位差は減少した．Domain A と B の境界で方位差は 10°以下まで減少し
た．  
 
Table 2.1 Average grain or dislocation cell  size in Domain A, B and C 
induced by the sliding wear. 
Testing conditions Average size [µm] 
contact load 
[N] 
sliding 
distance [m] 
Domain C Domain B Domain A 
2 
5 
10 
10 
30 
30 
30 
3 
0.46 
0.49 
0.67 
0.67 
1.05 
0.82 
1.23 
1.07 
1.34 
1.22 
2.37 
1.85 
 
 Domain C 
Domain B 
Domain A 
 
Fig.  2.3 EBSD map showing Domain A, B and C at vertical section under 
10N load to 30m sliding. 
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Fig. 2.4 Misorientation angle with depth at vertical section under the 10N 
contact load. 
 
測定点と基板との方位差（回転角 θi）を Fig. 2.5 に示す．ここで回転
角 θi は，各点線の最深部と測定位置との方位差が最小となる i 軸回りの
回転角を用いた． Fig. 2.5a～ c は摩擦荷重を 2， 5 および 10N にていず
れも摩擦回数を 680 回（すべり距離 30m）試験後の回転角を表す．ま
た Fig. 2.5d には摩擦荷重 10N で摩擦回数を 68 回（すべり距離 3m）と
した場合の回転角を示す．2N の場合には摩擦面からの深さ約 7µm で回
転角が 10°から 30°に急激に増加しているが，これはもともと多結晶
に存在していた大角粒界によると考えられる．Fig. 2.5b と c を比較する
と，10N の場合に摩擦面に近づく際の回転角の増加割合が大きいことか
ら，摩擦荷重の増加によって回転角が増加したと考えられる．次に Fig. 
2.5c と d の摩擦回数の影響を比較すると，摩擦 68 回に比べて 680 回の
場合に摩擦面に近づく際の回転角の増加割合が大きくなっている．す
なわち摩擦回数の増加によって結晶が回転しやすくなったと考えられ
る．摩擦面近傍の回転角が大きく変動する領域を除き，いずれの試料
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においても回転角 θz が最も大きいことから，結晶は主に摩擦面に平行
かつ，摩擦方向に垂直な軸回りに回転したことがわかった．   
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F i g .  2 . 5  Rotation angles around x ,  y  and z  axes from matrix under 2 and 5 N 
load with 680 cycles shown in (a) and (b),  10N load with 680 cycles in (c)  
and 10N load with 68 cycles in (d). 
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 摩擦方向に平行な断面の観察において， Fig.  2.6 に示すように摩擦面
付近の結晶粒界が摩擦方向に対し湾曲していた．摩擦試験前の焼きな
ましによって形成された結晶粒界は摩擦面に対しほぼ垂直である．し
たがってこの曲率はすべり摩擦によるせん断変形によって形成された
と考えられる．Dautzenberg 等 ( 2 . 7 )はすべり摩擦において結集粒界の曲率
から塑性ひずみ量を推定した．我々も同様に相当ひずみの計算を行っ
た．この相当ひずみが実際の相当ひずみと同じであるとは言い難いが，
いくらか相関があると考えた．結晶粒の大きさを相当ひずみと摩擦面
からの深さの関係として Fig. 2.7 に示す．Domain A における結晶粒の
大きさは転位セル組織の大きさを表す．湾曲した粒界の調査から，相
当ひずみの大きさは深さ 1.5µm で約 8 であり，深さと共に増加した．
相当ひずみが 1 より小さい場合 (Domain A)，相当ひずみの増加と共に転
位セル組織の微細化が進む．一方，Domain B や C では結晶粒の大きさ
と相当ひずみの間の関係を表す直線の傾きは小さくなった．この傾き
の変化は結晶粒と転位セルにおいて結晶微細化の過程が異なると考え
られる．  
 
Fig. 2.6 ECC image showing the horizontal cross section. A grain boundary 
is curved towards sliding direction. 
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Domain B Domain A
 
Fig. 2.7 Relationship between the grain size and the equivalent strain, tested 
under 10N contact load to 30m sliding distance. 
 
2.3.2 微細組織の硬さ  
 結晶の微細化による材料の機械的特性への影響を調査する方法とし
て，摩擦方向に垂直な断面における深さ方向のビッカース硬度の変化
を測定した．結晶粒や転位セル組織の大きさも摩擦面からの深さと共
に変化する．そこで測定点における試料基板からのビッカース硬さの
増加量∆H とその領域における結晶粒の大きさ d を Fig. 2.8 に示す．す
べり摩擦を行った結果，焼鈍のみを行った銅に比べ硬度が上昇してい
る． Fig. 2.8 で各測定点の横に示した A, B, C はそれぞれ硬さ測定を行
った Domain を示す．5N の摩擦条件では Domain C の厚みが薄かったこ
とから硬さ測定が実施できなかった．いずれの試験荷重においても結
晶粒の大きさの減少と共に硬さが増加した．また試験荷重 10N の場合
の方が 5N の場合に比べ硬さが増加した．これは結晶粒内の転位密度や
結晶粒間の方位差の違いが影響している可能性がある．結晶粒の大き
さと硬さの関係を ndH −∝∆ に当てはめた場合の曲線も図に示す．試験荷
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重 5N および 10N の指数 n はそれぞれ 1.0 および 0.6 であった．  
 結 晶 粒 の 大 き さ d と 降 伏 応 力 σY の 間 に は ホ ー ル ペ ッ チ の 関 係
5.0
p0Y
−+= dkσσ が成り立つ．降伏応力σY は一般に硬さに比例しているか
ら，硬さ∆H と d -0 . 5 との間に相関関係が成り立つと考えられる．試験荷
重 10N における硬さと結晶粒の大きさの関係は n=0.6 であったが，こ
の値はホールペッチの関係 n=0.5 に近い．試験荷重 10N では Domain B
や C において方位差の大きな結晶粒の形成が見られることから，ホー
ルペッチに代表される結晶微細化による硬さの変化が適用できるであ
ろう．一方，試験荷重 5N では測定を行った場所の多くが Domain A で
あり，この領域では転位セル組織の硬さが支配的である．塑性変形に
よって転位セルの平均粒径と変形応力の間に反比例の関係が成り立つ
報告があり  ( 2 . 8 )，この際の指数 n は 1 であった．したがって転位セル組
織の強度の関係から n=1.0 となったと考えられる．  
C
B
B
B
B
B
A
A
A
A
  
Fig.  2.8 Increase in Vickers hardness measured at the vertical cross section,  
which is plotted against the grain or dislocation sizes.  The sliding distance 
of the wear tests is 30m. Notation of A, B and C at each plot  means the 
Domains where the hardness is measured. 
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2.4 結 言  
（１）摩擦面近傍に形成された微細粒組織は摩擦面から近い順に方位
差の大きな等軸状組織，層状組織，および方位差が 10°以下の小さい転
位セル組織の 3 つの領域に分類された．等軸状組織の大きさは摩擦面
付近で 300nm にまで減少した．最も小さい等軸状結晶は低い荷重条件
の際に見られた．  
（２）すべり摩擦によって湾曲した結晶粒界の傾きから推定した相当
ひずみと結晶微細化には関連があることが示された．Domain A におい
て相当ひずみの増加と共に転位セルの大きさは急激に減少した．一方，
ひずみの変化が小さい Domain B や C では結晶粒径の変化も小さかった． 
（３）摩擦試験後断面のビッカース硬度は結晶粒径の減少と共に増加
した．試験荷重 10N では硬度と結晶粒径の間にホールペッチの関係が
見られた．同じ結晶粒径で比較すると試験荷重の増加と共に硬度も増
加した．  
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第 3 章 すべり摩擦を受けた (001)銅単結晶における結晶の  
回転と小角粒界の形成  
 
3.1 緒言  
金属が摩擦を受けると，摩擦面近傍では組織が微細結晶化する．摩
擦面下に形成される結晶の形態や大きさは摩擦面からの距離に依存し，
表面に近づくにつれて細かく等軸状になることが TEM による観察 ( 3 . 1 -3 )
から 1990 年代前半には明らかにされている．最近では，本来接合を目
的としている FSP に関する研究 ( 3 . 4 -7 )においても摩擦にともなう微視的
組織の変化が報告されている．ただし，FSP は一般に発熱と大変形をと
もなう加工法であるが，動的再結晶などの複雑な組織変化が生じてし
まう．このような理由から小角粒界への転位集積による大角粒界形成
などが指摘されてはいるが ( 3 . 7 )，摩擦にともなう微細粒形成の微視的機
構の解明には至っていない． 
結晶粒微細化は SPD 加工の一つである ECAP 法 ( 3 . 8 , 9 )を受けた材料に
おいても観察されており，摩擦面近傍に形成される微細結晶粒も摩擦
にともなう塑性変形に起因するといえる．ECAP 加工においては材料全
体に均一な変形が与えられることから微細結晶粒も一様に形成される
が，摩擦では微細粒は表面に局在化するという違いがある． 
結晶の微細化には小角粒界の発生や大角粒界への発達をともなうと
考えられるが，それらが形成される条件を調査することは SPD による
微細化の過程を理解していくうえで重要である．ECAP 加工では結晶粒
径は与えられた累積ひずみに依存することから ( 3 . 10 )，大角粒界の発達に
は変形の大きさが関連すると考えられる．しかしながら ECAP などでは
均一な変形が与えられることから，小角粒界の発生や大角粒界への発
達に関するひずみの条件を調べることは難しい．一方，摩擦の場合で
は，摩擦面から十分離れた部分では変形前の状態が維持されるが，摩
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擦面に近づくにしたがい変形量は大きくなる．実際に摩擦を受けた銅
では，摩擦面から離れた領域では小角粒界，摩擦面近傍では大角粒界
がそれぞれ多く観察されている ( 3 . 3 )．したがって，摩擦は SPD にともな
う小角粒界や大角粒界の形成条件の調査には適しているといえる．摩
擦を受けた材料では小角粒界が含まれる組織から大角粒界が含まれる
微細粒組織への発達が予想されることから，本研究では微細結晶化過
程の初期段階とみなすことができる小角粒界を検討した． 
我々は摩擦による小角粒界の発生を考察する方法として GN 転位  
( 3 . 11 )の概念に着目した．GN 転位の密度は結晶回転の勾配から見積るこ
とができる ( 3 . 12 )．結晶方位が摩擦方向に対して垂直な軸回りに回転する
ことは TEM 観察における菊池線解析により報告されているが ( 3 . 3 )，TEM
では観察視野が狭いことから調査できる領域が限定されていた．本研
究ではすべり摩擦によって形成された微視的組織の形態観察および結
晶方位の調査を EBSD 法および ECC 法 ( 3 . 13 )を組み合わせることによっ
て実施した．EBSD 法は SEM を用いることから，材料内部から摩擦面
近傍まで広範囲に渡る結晶方位の調査が可能である．  
本研究では銅単結晶を用いてすべり摩擦試験を行った．単結晶を用
いることにより一つの結晶における方位の変化を広範囲に測定するこ
とができる．深い位置に形成された小角粒界近傍での結晶方位の変化
を調査することにより転位の再配列による小角粒界発生モデルを検討
した．  
 
3.2 実験方法  
純度 99.998mass%の銅素材から Bridgman 法により表面方位 (001)の銅
単結晶板を作製した．その単結晶をワイヤー放電加工により 30mm×
30mm×4mm の形状の試験片に加工した．表面を機械研磨後，1173K で
24 時間の条件で真空焼鈍をおこなった．その後，電解研磨によって表
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面を鏡面状に仕上げた． 
すべり摩擦試験は 2 章と同様にピンオンディスク型摩擦試験機を用
いて行った．試験片表面には 10N の垂直荷重を与えた．すべり摩擦試
験は，室温・大気中において，すべり速度 2100.1 −× ms -1 の条件で行った．
繰返し回転数が 680 サイクルで実験を中断した．この繰返し数はすべ
り距離 30m に相当する． 
すべり摩擦試験によって形成された微視的組織の観察は， Fig. 3.1 に
示すように摩擦痕に対し垂直な面および水平な面に沿って試験片を切
断した．切断前の銅めっきや切断面の研磨条件，および観察方法は 2
章と同様である． 
Pin
Copper single crystal
Normal load
Observed cross section 
(vertical)
[010], z
[001], x
Rotation
[100], y
Observed cross section
(horizontal)
R7
 
Fig.  3.1 Sliding test apparatus and planes of cross sections observed after s l iding 
test.
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3.3 実験結果と考察  
3.3.1 微視的組織  
摩擦面に銅めっきを施した試料を摩擦方向に対し垂直な面に沿って
切断した断面の ECC 像を Fig. 3.2 に示す．摩擦面から十分離れた位置
では組織の変化は見られなかったが，摩擦面近傍では新たな結晶が形
成されていることが分かる．形成された微視的組織はその形状的特徴
から 3 つの領域（摩擦面より深いほうから Domain A，B および C）に
分けることができた．  
表面から最も深い位置で観察された Domain A(Fig. 3.2b)では，明暗
差が小さく直径が数 µm 程度のセル状組織が観察された．ECC 観察の場
合，転位近傍において後方散乱電子の強度が増加することから， TEM
観察とは逆に転位が明るいイメージとして観察される ( 3 . 13 )．したがって，
この組織は転位密度が高い壁状組織によって区切られた亜結晶である
と考えられる．ただし，セル間の境界はあまり明瞭ではない．Domain A
より摩擦面に近い領域(Domain B)では，摩擦面に平行な方向に伸びた
亜結晶粒からなる長軸状組織が観察された．摩擦面に対し平行に形成
された小角粒界は明瞭であった．最表面の Domain C では，大きさが 1µm
以下で等軸状の小さな結晶の形成が確認でき，結晶粒界も明瞭であっ
た． Fig.  3.3 より摩擦面近傍では深さ方向における結晶粒サイズは
0.3µm であった．Heilmann ら ( 3 . 3 )は Domain C に相当する領域のさらに
表面側には摩擦接触材の原子が混ざり合うことによって粒径 3～ 30nm
結 晶 か ら な る 層 が 形 成 さ れ る と 報 告 し て い る ． こ の よ う な 層 は
Mechanical Mixed Layer ( 3 . 1 , 2 )や Transfer  Layer ( 3 . 3 )とよばれ，すべり摩擦
を受けた材料表面でしばしば観察される．しかしながら本研究の実験
条件では，組織観察およびエネルギー分散型 X 線分光分析からそのよ
うな層の形成は確認できなかった． 
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(c) Domain B (d) Domain C
(a) (b) Domain AElectroplated 
copper
Domain C
Domain B
Domain A
 
Fig.  3.2 ECC images of a cross section cut  vertical to sliding direction. The 
cross section plane is (010). Observed microstructure can be divided into 
three domains (Domains A, B and C) that consisted of dislocation cell  
structure, elongated grain structure and equiaxed fine-grained structure.  
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Fig. 3.3 Changes in grain size in Domain C 
 
3.3.2 深さ方向に沿った結晶方位の変化  
すべり摩擦によって形成された組織の結晶方位を EBSD 法によって
調査した．摩擦方向に対し平行に切断した断面での種々の深さでの
(111)極点図を Fig.  3.4 に示す． Fig. 3.4 の 3 つの極点図は Fig. 3.2 の
Domain A～C にそれぞれ相当する．それらの極点図からも明らかであ
るが，結晶方位の分布は摩擦面からの深さに大きく依存した．Domain A
では，結晶方位は単結晶とほぼ同じであり，結晶はほとんど回転して
いない．Domain B では，摩擦方向に対して垂直な z 軸を中心として反
時計回りに一部の領域が回転していた．摩擦面直下の Domain C では，
Domain B のような特定の軸周りの結晶方位の変化はなく，様々な方向
に結晶が配向していた． 
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Fig. 3.4 (111) pole figures of Domains A, B and C. 
 
 すべり摩擦にともなうこのような結晶方位の変化を詳細に調査する
方法として， EBSD 測定の結果をもとに測定点と単結晶との方位差を
Fig.  3.5 の写真内の点線に沿って分析し，その方位差の深さ方向の変化
を Fig.  3.5 のグラフに示す．ここでの方位差とは， 2 つの立方晶の結晶
方位を一致させる等価な回転操作のうち最小の回転角を意味する．本
研究では，測定点と単結晶との方位差を回転角 θと定義する．比較のた
め，隣接する測定点間の方位差∆θも示した．また，Fig. 3.5 の写真の灰
色の実線は 15°未満の小角粒界，黒色の実線は 15°以上の大角粒界を
示している．なお，本研究では結晶粒界は結晶間方位差が 15°未満を
小角粒界，それより大きい場合を大角粒界とした ( 3 . 14 , 15 )．なお小角粒界
を与える最小の方位差は EBSD の測定精度を考慮し 2°とした．Domain 
A に相当する 10µm より深い領域では，回転角は約 1°以内と小さかっ
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た．深さが 10µm 以下の Domain B では，細かい階段状のステップが含
まれるが，表面に近づくにつれ回転角は連続的に増加する傾向を示し
た．回転角は最大で 10°ほどに達した．Domain B で見られる細かいス
テップは Fig. 3.2(c)で見られたような摩擦面に平行な小角粒界に相当す
ると考えられる．しかし，それらのステップの多くは方位差が１°程度
と小さく，EBSD 法では粒界面の確認は難しかった．一方，摩擦面から
の深さ 4.5µm の Domain B と Domain C の境界では，方位差が約 7°と
方位差の比較的大きな小角粒界の形成が EBSD 法においても確認でき
た．そこから摩擦面に近い Domain C では，複数の大角粒界や小角粒界
の形成にともなって回転角は頻繁に不連続に変化した．回転角が不連
続に変化する位置，すなわち隣接する測定点間の方位差∆θが大きい位
置は，粒界の形成した場所に一致している． Fig.  3.5 の Domain C にお
いて回転角が明らかに不連続な位置のうち，半数以上が方位差 15°以
上の大角粒界であった． 
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Fig. 3.5 Rotation angle from the (001) single crystal and misorientation 
between adjoining measurement points, plotted against depth from surface. 
Both the rotation angle and the misorientat ion are calculated along a dotted 
black line in upper figure. Black and gray solid lines in the upper figure 
indicate high- and low-angle boundaries, respectively. 
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 摩擦によって結晶がどのような軸まわりに回転しているのかを調査
する方法として，Fig. 3.1 に定義した x，y およびｚ軸まわりの結晶の回
転角 θ x,θy および θ z をそれぞれ求めた．ここで回転角 θ i は，EBSD で方
位測定した位置の結晶を i 軸まわりに回転させた場合，単結晶との方位
差が最小となる回転角である．例えば，結晶が z 軸まわりのみに回転し
ていれば， θz は Fig.  3.5 の回転角 θと等しく，他の回転角は 0 となる．
Fig. 3.6 は回転角 θx,θy および θz の深さ方向の変化を示す．用いた結晶方
位のデータは Fig. 3.5 のそれと同じである．深さが 6µm より深い領域
では θ x と θy は θz に比べて非常に低く，結晶はほぼ z 軸まわりに回転して
いると言える．小角粒界や大角粒界が形成される深さが 4.5µm より小
さい領域では， θx と θy の値も大きくなった． 
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Fig.  3.6 Rotation angles around x ,  y  and z-axes.  The rotation angle is  defined 
as an angle by which the disorientation between the (001) single crystal and 
the measured position is minimized by means of the rotation around each 
axis.  
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3.3.3 GN 転位密度  
塑性変形時に結晶内で増殖する転位は Statistically-Stored（ SS）転位
と Geometrically Necessary（GN）転位に分類できる  ( 3 . 11 )．このうち GN
転位の密度は EBSD 法によって測定可能な結晶のひずみから見積るこ
とができる．ところで， SPD による結晶粒微細化に対しては，転位密
度が十分増加すると異符号の転位どうしが消滅し，残った転位が平面
上に高密度に集まることによって粒界が形成される転位モデル ( 3 . 16 )が
提案されている．本研究においても同様に，すべり摩擦にともなう表
面層の大きな塑性変形によって転位密度が増加し，その結果長軸状組
織が形成されたと考えた．本研究では簡単な GN 転位モデルを検討し，
GN 転位密度と小角粒界発生との関連を調査した． 
Fig. 3.5 の深さ 4.5µm から 10µm に見られたような結晶方位の連続的
な変化は，GN 転位の概念から理解することができる．同符号の刃状転
位が均一な密度で存在している場合，バーガースベクトルに対し平行
な方向に沿って結晶は回転することになる．転位密度 Gρ と回転角の勾
配 x∂∂ /φ との関係は次式で表される ( 3 . 11 )． 
x
bG
∂
∂
=
φ
ρ     (3.1) 
ここで， b は転位のバーガースベクトルである．EBSD 法によって結晶
回転の勾配 x∂∂ /φ が得られることから，GN 転位密度 Gρ が算出できる．
本研究では， Fig. 3.5 に示す深さ方向（ x 軸）に対する結晶回転の変化
をもとに xx ∂∂ /φ ， xy ∂∂ /φ および xz ∂∂ /φ を検討した． Fig.  3.7 にこれらの
結晶回転から推定することができる GN 転位のモデルを示す．結晶の連
続的な回転 xx ∂∂ /φ は最も単純には Fig. 3.7 に示すような y-z 平面上に存
在するらせん転位の配列モデルから理解することができる．同様に，
xy ∂∂ /φ および xz ∂∂ /φ はバーガースベクトルが x軸と平行な x-yおよび z-x
平面上の刃状転位の配列としてそれぞれモデル化することができる． 
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 Fig. 3.7 Schematic il lustrations of the GN dislocations whose densities are 
predictable from continuous rotation of crystal.    
 
 Domain B では方位差が 1°程度の小角粒界が SEM 観察から確認でき
たが，EBSD 法では確認が難しかったこと，およびそのような方位差が
小さい小角粒界は転位セル境界として GN 転位の考え方を適用できる
ことから  ( 3. 12 )，本研究では Domain B 内の方位差の低い小角粒界は粒界
ではなく GN 転位の一部として取り扱った．結晶回転の勾配を求める方
法として，EBSD 法では明確な小角粒界が見られなかった Domain A お
よび B では 2µm ごとに，それより浅い Domain C では粒界で分割し，
分割された領域の最深部を個々の基準点として，局所的な回転角 φx，φy
および φz を求めた．それら分割された領域ごとに深さと回転角との関
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係を一次式で近似することによって，回転角の勾配 xi ∂∂ /φ を算出した． 
 式 3.1 を用いて勾配 xi ∂∂ /φ から算出した 3 種類の GN 転位密度の深さ
方向の変化を Fig. 3.8 に示す．バーガースベクトルの大きさには銅結晶
のそれ( 556.2=b Å)を用いた．十分深い領域ではいずれの GN 転位も密
度は低かったが，表面に近づくにつれて GN 転位密度が高い場所が出現
しはじめた．Domain B に相当する深さ 4.5µm 以上の領域では， z 軸回
り結晶回転から計算される GN 転位密度 ρz G が明らかに高くなった． ρzG
は深い位置から表面に近づくにつれて徐々に増加する傾向があったが，
4.5µm 付近で 1.5×1014m -2 程度の高い値を示し，その直後に一旦低下し
た．極大値の位置は Domain B と C の境界であり，小角粒界が形成され
た位置に一致した．Domain C に相当する表面に近い領域では ρzG は大き
く変動した．また，表面近くでは ρyG も高い値を示した． 
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Fig.  3.8 GN dislocat ion densities calculated from the measured values of 
xx ∂∂ /φ ,  xy ∂∂ /φ  and xz ∂∂ /φ . 
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小角粒界が形成された深さ約 4.5µmの位置の前後でGN転位密度 ρzGが
変化したことから，小角粒界発生とGN転位密度に関連性があると期待
される． Fig.  3.5に見られるような摩擦面から離れた位置での結晶回転
の勾配の増加は，GN転位密度の増加から説明することができる．表面
に近づき転位密度が高くなると，GN転位密度がさらに増加するのでは
なく，小角粒界を形成することによって摩擦による変形を緩和してい
る可能性がある．Domain Bでは Fig. 3.8に示すとおり転位密度 ρzGが高く
なったことから， Fig. 3.7(c)のような摩擦面に垂直なバーガースベクト
ルを有し，摩擦方向に垂直な面上に配列した刃状転位が仮想的なGN転
位として存在することになる．この刃状転位は摩擦面 (y-z面 )に沿って再
配列することにより小角粒界を形成することができる． Fig.  3.9に模式
図を示す．この小角粒界の発生はDomain BやDomain BとDomain Cとの
境界で観察された摩擦面に平行な小角粒界と矛盾しない． Fig. 3.8の
x=4.5µm付近でのGN転位密度の局所的な低下も，均一に分布していた転
位の粒界面への再配列から理解することができる．ただし，摩擦面が
(001)の銅単結晶の場合，摩擦面に垂直なバーガースベクトルを有する
格子転位は存在しない．したがって，実際には，例えばバーガースベ
クトルが ]011[2a と ]110[2a の組合せなどの複数種の転位によってGN転
位や小角粒界が形成されていると推測される． 
以上の GN 転位密度と小角粒界形成との関係から，Domain B では転
位密度が低い領域では結晶が連続的に回転することによって摩擦にと
もなう変形を緩和しているが，転位密度が高くなれば小角粒界が形成
されると考えられる．なお，本研究では Domain C の等軸状結晶の領域
に再結晶組織は観察されなかったが，摩擦面近傍では再結晶の発生の
報告もあり ( 3 . 1 , 2 , 1 7 )，等軸状組織の大角粒界の形成には再結晶が関与して
いる可能性がある． 
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Fig. 3.9 Dislocation rearrangement 
 
3.4 結 言  
表面が (001)の銅単結晶にすべり摩擦を与え，摩擦面下に形成される
微視的組織の特徴を ECC 法と EBSD 法とを組み合わせて調査し，摩擦
面から離れた位置での小角粒界発生過程を検討した結果，以下の結論
が得られた． 
（１）摩擦面下の組織は摩擦面からの距離に依存しており，その形態
から 3 つの領域に分類された．摩擦面から近い順に等軸状の微細結晶
粒組織，長軸状組織，転位セル組織であった． 
（２）摩擦面から離れ，転位セル組織が形成された領域では，単結晶
との方位差(回転角)は非常に小さかった．長軸状組織が見られた領域
では，摩擦面に近づくにつれて結晶はすべり摩擦方向に垂直な軸回り
に回転し，単結晶からの回転角は最大約 10°に達した．摩擦面直下の
等軸状微細結晶粒組織では，結晶方位は大きく変化し，優先的方位は
持たなかった． 
（３）長軸状組織でみられた結晶の連続的な回転は，深さ方向に平行
なバーガースベクトルを有し，摩擦方向に垂直な面上に配列する仮想
的な刃状 GN 転位モデルから説明できた．回転角の勾配から見積られた
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GN 転位密度は摩擦面に近づくにつれて増加し，最大で 1.5×1014m -2 程
度の高い値を示した．摩擦面に平行な小角粒界の形成は，高密度に分
布していた転位の再配列から理解することができた． 
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第 4 章 すべり摩擦を受けた (001)銅単結晶における大角粒
界の発達  
 
4.1 緒言  
摩擦を受けた金属は，表面付近の組織が微細化される．特に摩擦面
近くでは微細化された結晶間の方位差が増加し，摩擦面に近づくにつ
れて結晶の形状が摩擦面に平行に伸びた状態から等軸状に変化するこ
とが知られている ( 4 . 1 -3 )．すべり摩擦では摩擦面近傍において大きなひ
ずみが与えられることから，このような微細化は強ひずみ加工 (Severe 
Plastic Deformation: SPD)の一種とみなすことができる． 
組織が微細化される過程では結晶粒界の形成が必要である．例えば，
アルミニウム多結晶の圧延加工では，加工ひずみが小さければ結晶粒
界全体に占める小角粒界の比率が高い．一方，加工ひずみが増加する
と大角粒界の比率が増え，結晶が微細化されることが報告されている
( 4 . 4 )．したがって，結晶が微細化される過程を解明していく方法として，
小角粒界の発生とその大角粒界への発達を調査することが重要である． 
我々は，銅単結晶のすべり摩擦において，摩擦面から離れた位置に
形成される摩擦面に平行な小角粒界は摩擦による変形によって導入さ
れた転位の再配列により形成されることを報告した ( 4 . 5 )．しかしながら，
摩擦面近傍に見られた等軸状微細結晶には摩擦面に垂直な粒界も多く
含まれていることから，それらの発生過程も検討する必要がある． 
Equal Channel Angular Pressing (ECAP)加工において，加工回数の増加
とともに，粒界の方位差が大きくなることが報告されている ( 4 . 6 )．この
ような方位差の増加は，粒内を移動する転位の粒界への吸収が原因で
あると説明されている ( 4 . 7 , 8 )．また，加工による相当ひずみが 6 から 8
程度に達すると，Σ値が 31未満の対応粒界の比率が高くなることが明ら
かにされている ( 4 . 9 )．しかしながら， SPD において対応粒界がどのよう
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に形成されるかに関しては十分な理解が得られていない． 
本研究では銅単結晶を用いてすべり摩擦試験を行い，単結晶の方位
の変化や形成された小角粒界や大角粒界の方位差を EBSD 法で解析し
た．まず，摩擦面に垂直な小角粒界が結晶のどのような変形によって
発生するのかを調査した．次に，形成された大角粒界の方位差やΣ値を
測定し，それらの摩擦面からの深さ依存性を検討した．これらの結果
から，すべり摩擦における小角粒界の発生と大角粒界への発達過程の
解明を試みた． 
 
4.2 実験方法  
3 章と同様の表面方位 (001)の銅単結晶板を作製した．すべり摩擦試験
は 2 章に示したピンオンディスク型摩擦試験機を用いて行った．試験
条件は 3 章と同様に垂直荷重 10N，すべり速度 2100.1 −× ms -1 にて行い，
繰返し回転数 680 サイクル（すべり距離 30m）にて実験を中断した． 
すべり摩擦試験によって形成された微視的組織の観察は 3 章の Fig. 
3.1 に示した摩擦痕に対し垂直な面について行った．切断前の銅めっき
や切断面の研磨条件，および観察方法は 2 章と同様である． 
 
4.3 実験結果と考察  
4.3.1 結晶方位の変化  
摩擦面に銅めっきを施した試料を摩擦方向に対し垂直に切断し，そ
の断面の EBSD 解析により得られた逆極点図 (Inverse Pole Figure: IPF)
マップを Fig. 4.1 に示す．図内の黒線および灰色の実線は大角粒界およ
び小角粒界をそれぞれ表す．なお，本研究では結晶粒界は結晶間方位
差が 15°未満を小角粒界，それより大きい場合を大角粒界とした．摩
擦面近傍では優先方位を持たない等軸形状の微細結晶粒が形成され，
その下部では摩擦面に平行に伸びた結晶粒が形成された．このような
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組織は，(001)表面を有する銅単結晶で観察された微視的組織の ECC 像
( 3 . 5 )と類似しており，すべり摩擦を受けた (001)銅単結晶の代表的な組織
である．結晶方位の変化の詳細は Fig. 4.1 内に示す点線に沿って調査し
た． 
h2
h3
1µm
h1
v4 v1
v2v3
va
h4
x
z
y
 
Fig. 4.1 An IPF map of the cross section in the vicinity of the worn surface. 
Detailed orientation analyses are conducted along dotted lines.  
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Fig. 4.2a の点線 v a に沿った測定点と単結晶基板との方位差（回転角 θ）
を Fig. 4.2b に示す．ここで方位差 θは，測定した位置の結晶と，単結晶
基板との方位差が最小となる回転角を用いた．回転角が不連続な位置
は粒界に対応している．摩擦面から離れた位置では結晶が連続的に回
転している．摩擦面に近づき回転角が大きくなると，まず小角粒界が
形成され，さらに摩擦面に近づくと大角粒界が形成された．隣接する
測定点間の x,yおよび z軸回りの方位差（∆θx, ∆θyおよび∆θz）を Fig. 4.2c
に示す．ここで方位差∆θ i は，測定した位置の結晶を i 軸回りに回転さ
せた場合，隣接する測定位置との方位差が最小となる回転角を用いた．
深さ µm10µm6 << x の範囲に形成された小角粒界では∆θz のみが大きく，
隣接する結晶は主に z 軸回りに回転していた．深さが 6µm よりも浅く
大角粒界が多く含まれる領域では  ∆θx や∆θy も大きく，その結果優先方
位を持たない微細結晶粒組織が形成された． 
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Fig.  4.2 (a) Black and gray solid lines indicate high- and low-angle 
boundaries,  respectively. (b) Rotation angle θ  from the single crystal matrix 
along Line va in (a),  plotted against  the depth from the worn surface.  (c)  
Misorientations between adjoining points around x ,  y  and z-axes.  
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4.3.2 小角粒界の発生  
 我々はまず，小角粒界が発生した領域の結晶方位の変化に着目した．
Fig. 4.1 の摩擦面に対して垂直な点線 v1～ v4 に沿った方位差（回転角 θx，
θy および θz）を Fig.  4.3 に示す．回転角 θ i は，各点線の最深部と測定位
置との方位差が最小となる i 軸回りの回転角を用いた．どの点線につい
ても，回転角 θz が θx や θy に比べて大きくなった．小角粒界を横切らな
い点線 v1 や v2 では，回転角 θz は緩やかに変化した．また，小角粒界に
近い点線 v2 では，回転角の勾配 dθ z /dxb の最大値は点線 v1 のそれより高
くなった．点線 v3 では xb=0.6µm 付近で方位差約 3˚の小角粒界が形成さ
れ，点線 v4 ではさらにそれが約 4˚に増加した．ただし，小角粒界が形
成された位置より深い領域では，回転角の勾配が明らかに小さくなり，
勾配が認められる範囲は点線 v1 や v2 より狭くなった． 
点 線 v1 や v2 で 見 ら れ た 連 続 的 な 格 子 の 回 転 は
Geometrically-Necessary(GN)転位の概念から理解できる．Fig. 4.3 のよう
な z 軸回りの回転は，バーガースベクトルが摩擦面法線に平行で，かつ
摩擦方向に対して垂直なすべり面上の刃状転位である GN 転位が存在
する場合に生じる ( 4 . 5 )．点線 v1 や v2 の回転角の勾配が大きな領域では，
このような転位が高密度で存在していたと言える．一方，点線 v3 や v4
では分布していた転位の一部が再配列して小角粒界を形成しはじめた
と考えられる．点線 v4 の粒界近傍で見られた回転勾配の減少は，転位
の再配列に伴う周辺の転位密度の減少から理解できる． 
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Fig. 4.3 Changes in rotation angles θx, θy and θz along dotted lines v1, v2, 
v3 and v4 indicated in Fig. 4.1.  The rotation angle θi  around i-axis is defined 
as the angle at which misorientation from a lattice at the bottom of each line 
is minimized.   
 
 Fig. 4.4a は摩擦面から約 6µm 離れた位置に形成された摩擦面に対し
垂直な小角粒界を含む領域の IPF マップである．摩擦面に垂直な小角粒
界の発生過程を調査する方法として，小角粒界近傍の結晶方位の水平
方向（点線 h5 および h6）および垂直方向（点線 v5 および v6）の変化を
調べた．点線 h5 の両端は点線 v5 と v6 の下端と接している．Fig. 4.4b～ e
は各点線の左端または下端からの方位差を示している．摩擦面に平行
な点線 h5 では，方位差に大きな変化はなく，左右両端の結晶方位はほ
ぼ同じであった．一方，小角粒界を横切る点線 h6 では，小角粒界近傍
で方位差の増加が認められた．摩擦面に垂直な点線 v5 に沿った変化で
は θz が摩擦面に近づくにつれて大きくなったのに対し，点線 v6 では θx
や θy が大きくなり，同じ結晶内であるにも関わらず方位変化の過程が
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異なった．このような回転軸の違いは同じ結晶内において点線 v5 と v6
の付近では活動したすべり系が異なることが原因と考えられる． Fig.  
4.2 に示したとおり摩擦を受けた単結晶は主に z 軸回りに回転している
が，回転軸が領域によって少し異なることによって，摩擦面に近づく
につれて等しい深さにおいても方位差が生じる．その結果 Fig. 4.4a の
ような摩擦面に垂直な小角粒界が発生したと言える．  
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Fig. 4.4 An IPF map near a low-angle boundary that is perpendicular to the 
worn surface, and changes in orientation around the boundary. Reference 
lattice for calculating rotation angles θi  are set at  bottom (Lines v5 and v6) 
or left  end (Lines h5 and h6) of dotted lines in the IPF map. 
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4.3.3 大角粒界の形成  
Fig. 4.1 の IPF マップから，摩擦面付近では粒界に占める大角粒界の
比率が高く，逆に離れた領域では小角粒界の比率が高くなっている．
Fig.  4.5 は，粒界の形成が見られた領域を摩擦面からの深さが異なる三
つの領域に分割し，領域ごとに小角および大角粒界の粒界全体に占め
る長さの比率を示す．摩擦面から離れた領域では大角粒界の比率は約
20%であった．一方，摩擦面に近い領域では大角粒界の比率が約 70%に
増加しており，明らかに大角粒界の形成は摩擦面近傍に局在化してい
た．また，どの領域においても大角粒界の一部は対応粒界と見なすこ
とができた． 
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Fig. 4.5 Fraction of low-angle and high-angle boundaries at three areas 
differing in the depth from the worn surface. CSL boundaries from Σ3 to Σ29 
are indicated as white columns.   
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Σ値が 29 以下の対応粒界について，粒界全体に占める比率を算出した．
摩擦面からの距離が異なる領域ごとのΣ値の分布を白色の棒グラフと
して Fig.  4.6 に示す．比較のため，ランダムな方位を有する二つの結晶
間の方位差から得られたΣ値の分布 ( 4 . 10 )を図内に黒色の棒グラフとして
示す．なお，Σ値の決定には Brandon の許容誤差 ( 4 . 11 )を考慮した．どの
領域においても，小角粒界であるΣ1 粒界の比率は他の対応粒界よりも
高かった．摩擦面から離れた小角粒界が多い領域の近く（ Fig. 4.6c）で
は，小角粒界であるΣ1に加えて，Σ13a およびΣ25a の大角粒界の比率が
非常に高かった．Σ13a とΣ25a の合計は全粒界の 9%に達しており，特
徴的な対応粒界の分布であると言える．一方，摩擦面に近い領域（ Fig. 
4.6a）ではそのような特徴的な分布は見られず，Σ1を除くとランダムな
方位関係を有する場合の分布に類似していた． 
Fig.  4.6 に示した各領域の粒界を粒界方位差によって分類しなおした
結果を Fig. 4.7 に示す．摩擦面に近い領域（ Fig.  4.7a）では，様々な方
位差の大角粒界がほぼ均等に分布していた．一方，摩擦面から離れた
領域 (Fig. 4.7c)では，ほぼ全ての粒界の方位差は 25°以下であり，方位
差の上限は摩擦面からの距離に依存していることがわかった．また，
Fig. 4.6 のΣ1粒界に相当する方位差 15°未満の小角粒界では，特に方位
差が 3°以下の比率が高かった． 
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Fig. 4.6 CSL boundary fractions at the different depths from the worn 
surface. Black columns indicate CSL boundary fractions calculated from 
randomly-rotated grain pairs.  
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Fig. 4.7 Misorientation distributions at different depths from the worn 
surface.  
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摩擦面から離れた領域では結晶は摩擦方向に垂直な z 軸回りに連続
的に回転していたことから，大角粒界も基本的には z 軸回りの結晶の回
転によって形成されると言える．Fig. 4.6c の特徴的な対応粒界の分布を
理解する方法として，同じ方位を有する二つの結晶のうち一方を  [010] 
(=z 軸 )回りにランダムな角度αだけ回転させる簡単なモンテカルロ計算
を行い，回転後の二結晶間の方位関係から得られるΣ値の分布を求めた．
回転角αの上限を 25°,35°および 45°とした場合の対応粒界の分布を
Fig. 4.8 に示す．方位差の範囲が最も広い °≤ 45α の計算では，Σ1小角粒
界の他にΣ5，  Σ13a，Σ17a，Σ25a，Σ29a，およびΣ37a の対応粒界が現れ
た．これらはいずれも回転軸が<100>である対応粒界の方位関係である．
摩擦面に近い領域では回転角が大きくなり，また [010]以外の回転軸で
結晶が回転することから，多様なΣ値を有する粒界が形成されたと考え
られる．一方，回転角の上限が低くなると，分類できる対応粒界の種
類は減少した． °≤ 25α の計算では，Σ1，Σ13a，Σ25a，およびΣ37a のみ
となった．この分布はΣ1，Σ13a およびΣ25a のみが見られた摩擦面から
離れた領域 (Fig. 4.6c)の特徴を有している．以上の結果より，摩擦面か
ら離れた位置に形成される対応粒界は，摩擦に伴う再結晶 ( 4 . 2 , 12 )ではな
く，摩擦による結晶の回転によって形成されたと言える． 
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Fig. 4.8 Simulated CSL boundary fractions calculated from model bicrystals 
having [010] rotation axis. Ranges of random rotation angle are set at  
o25≤α ,  o35≤α  and o45≤α .  
 
4.4 結 言  
表面が (001)の銅単結晶にすべり摩擦を与えることにより形成された
摩擦面直下の微視的組織を (100)断面から EBSD 法で分析し，小角粒界
の発生過程や大角粒界の粒界性格分布を調査した結果，以下の結論が
得られた．  
（１）摩擦面から離れた領域では摩擦面に近づくにつれて摩擦方向に
おおよそ垂直な軸回りに結晶は回転していたが，微視的な解析では同
じ結晶粒内においても領域ごとに回転軸がわずかに異なっていた．回
転軸の違いによって，摩擦面に近づくにつれて同じ結晶内においても
方位差が生じていることが確認された．摩擦面に垂直な小角粒界はそ
のような方位差が大きくなった位置に発生すると考えられる． 
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（２）粒界全体に占める大角粒界の長さの比率は摩擦面に近づくにつ
れて増加することが確認された．粒界のΣ値の分布を測定した結果，摩
擦面のごく近傍の微細粒領域では種々の  Σ値を持つ粒界の形成が認め
られた．一方，摩擦面から離れた領域ではΣ13a およびΣ25a の大角粒界
の比率が非常に高くなった．そのような特徴的な分布のΣ値を有する大
角粒界は摩擦に伴う結晶の回転の結果，形成されたと結論づけられた． 
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第 5 章 銅単結晶のすべり摩擦にともなう大角粒界形成の  
結晶方位依存性  
 
5.1 緒言  
摩擦を受けた金属では強い塑性変形にともなって表面の結晶粒が微
細化される．摩擦面のごく近傍では等軸状の微細結晶粒が形成される
が，その下部領域は摩擦面に平行に伸びた長軸状結晶であることが知
られている ( 5 . 1 -3 )．このように摩擦によって表面近くに形成される結晶
粒は幾何学的な特徴によって少なくとも２種類に分類することができ
る．  
 焼鈍熱処理を受けた金属材料ではしばしば再結晶や粒成長にともな
って，Σ3 やΣ9 などの低Σ値の対応粒界が高い頻度で現れる ( 5 . 4 , 5 )．とこ
ろで，摩擦を受けた銅の透過型電子顕微鏡を用いた観察 ( 5 . 1 , 2 , 6 )では，摩
擦面近傍での再結晶粒の発生が報告されている．摩擦面近傍の等軸状
微細結晶粒の形成にはこのような再結晶の寄与が期待されるが，それ
を検討していく上では微視的組織の粒界性格分布（対応粒界の分布）
の調査が有効であると考えられる． 
 表面方位が (001)の銅単結晶を用いた我々の以前のすべり摩擦試験
( 5 . 7 , 8 )において，粒界の形成が見られない深さでは結晶が連続的に回転
している領域があることを EBSD 法によって確認している．摩擦面から
離れた位置に形成される大角粒界のΣ値の分布を調査したところ，回転
軸が<100>であるΣ13a やΣ25a のみの頻度が高くなったことから，大角
粒界の形成には摩擦にともなう結晶回転が寄与している可能性を指摘
した．しかしながら，単結晶を用いた対応粒界の分布の調査は (001)銅
単結晶での一例のみであり，大角粒界形成に対する結晶回転の一般的
な役割を明らかにしていくためには，異なる摩擦面や摩擦方向での調
査が望まれる．  
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本研究では (111)および (110)表面を有する銅単結晶を用いてすべり摩
擦試験を行い，摩擦面直下に形成される微視的組織を EBSD 法で解析し
た．以前の研究で用いた (001)銅単結晶とは異なる摩擦面や摩擦方向で
の実験を行うことで，摩擦面から離れた領域における大角粒界形成の
結晶方位依存性を詳細に調査した．また，本研究では大角粒界のΣ値の
分布に特に着目した．分布の摩擦回数や摩擦面からの深さに対する依
存性を明らかにすることによって，摩擦にともなう等軸状微細結晶粒
と摩擦面に平行に伸びた結晶粒の形成機構の違いの解明を試みた． 
 
5.2 実験方法  
銅単結晶板は純度 99.998mass%の銅素材から Bridgman 法により表面
方位が (110)または (111)となるよう作製した．それらの銅単結晶板およ
び銅多結晶板（純度 99.998mass%）から，それぞれワイヤー放電加工に
より 30mm×30mm×4mm の形状の試験片を加工した．表面を機械研磨
後，単結晶試料は 1173K，多結晶試料は 973K で 24 時間の真空焼鈍を
行った．その後，電解研磨によって表面を鏡面状に仕上げた．多結晶
試料の平均粒径は約 0.3mm であった． 
すべり摩擦試験は 2 章と同様にピンオンディスク型摩擦試験機を用
いて行った．Fig. 5.1 に示すとおり，錘をのせた SUJ2 鋼のピン（φ 5mm
×長さ 25mm）を回転中心から 7mm の位置に設置し，試験片を回転さ
せることによって試料表面にすべり摩擦を生じさせた．試験条件は 3
章と同様に垂直荷重 10N，すべり速度 2100.1 −× ms -1 にて行い，繰返し回
転数 680 サイクル（すべり距離 30m）にて実験を中断した． (111)単結
晶試料では， 680 回に加えて， 2 および 5 回で中断する摩擦試験も行っ
た． 
すべり摩擦試験を行うと，円状の摩擦痕が試料表面に形成される．
試験後の摩擦痕の形状は粗さ測定器により測定した．摩擦により形成
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される微視的組織を観察するため， Fig.5.1 に示すように (110)および
(111)単結晶試料を摩擦痕に対し垂直に切断した． (111)単結晶試料は
( 211 )， (110)単結晶試料は (001)および ( 211 )に沿ってそれぞれ切断した．
摩擦痕直下に形成される微視的組織を保護するため，切断前に銅めっ
きをあらかじめ表面に施した．切断面は機械研磨後，電解研磨した．
摩擦によって形成された組織の形態および結晶方位は EBSD 法で観察
した．多結晶の場合も単結晶と同様に切断・研摩し，組織の観察を行
った．  
[111]
(a) (111) single crystal specimen (b) (110) single crystal specimen
)211(
[110]
(001)
y
x
z
Wear track
)211(
 
Fig.  5.1 Schematic il lustrations of observed cross sections for  worn copper 
single crystals having (111) and (110) surface. A coordinate system is 
defined as shown in Fig. 5.1a: x- and y- axes are parallel to the surface 
normal and the wear direction, respectively. 
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5.3 実験結果と考察  
5.3.1 微視的組織の摩擦回数依存性 
摩 擦 試 験 後 に測 定 した(111)単 結 晶 試 料 の摩 擦 痕 の表 面 形 状 をFig. 5.2に
示 す．繰 返 し数 が2回と 5回 では摩 擦 痕 の深 さは約 4µmであったのに対 し，680
回 では約 8µmに増 加 した．2回 では摩 耗 はほとんど期 待 できないため，初 期 の
深 さ4µmの摩 擦 痕 は垂 直 荷 重 による単 結 晶 の塑 性 変 形 が原 因 であると考 えら
れる．その後 摩 擦 が繰 返 されることにより，表 面 の摩 耗 が徐 々に進 行 したと考 え
られる．本 研 究 ではこれらの摩 擦 痕 の最 深 部 を摩 擦 表 面 とした． 
(111)単結晶試料を摩擦面に対し垂直に切断し，その断面を EBSD 解
析することで得られた逆極点図（ Inverse Pole Figure: IPF）マップを Fig. 
5.3に示す．本研究では結晶粒界は方位差が 15°未満のものを小角粒界，
それより大きいものを大角粒界とし，図中にそれぞれ灰色および黒色
の 線 で 示 し た ． 繰 返 し 数 2 回 の 試 料 で は ， 摩 擦 面 か ら の 深 さ
1µm<x<1.5µm の領域において，摩擦面に平行な方向に伸びた小角およ
び大角粒界の形成が見られた．摩擦面に平行な粒界が形成される位置
は，繰返し数が 5 回では 2 回に比べ約 0.3µm 深くなり，さらに繰返し
数 680 回では 5µm の深さでも小角粒界が確認された．摩擦面から離れ
た位置では，そのような粒界に囲まれ，摩擦面に平行な方向に伸びた
亜結晶粒が見られた．  
摩擦面に平行な方向に伸びた結晶とは別に，摩擦面近傍では大きさ
が 0.1µm から 1µm 程度で等軸状の微細結晶粒が多数観察された．摩擦
の繰返し数が 2 回の試料では，大きさが 0.1µm 程度の微細結晶粒のみ
が見られたが， 5 回の試料では微細結晶粒に加えて 1µm 程度の比較的
大きな等軸状結晶粒も摩擦面近傍で見られた．680 回の試料では，微細
結晶粒はあまり見られず，比較的大きな等軸状結晶粒が摩擦面近傍で
支配的であった．それらの等軸状結晶粒はいずれの場合も周辺の結晶
とは方位が大きく異なっており，周囲は大角粒界によって囲まれてい
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た．  
IPF マップからは，摩擦によって形成された大角粒界の形態は主に上
記の 2 種類に分類されることが本研究でも確認できた．本研究では，
摩擦面に平行な大角粒界を Type A 大角粒界，等軸状の微細結晶を形成
する大角粒界を Type B 大角粒界とそれぞれ定義する．  
(a) 2 cycles
(b) 5 cycles
(c) 680 cycles
0.5mm2
µm
2
µm
Worn surface
 
Fig. 5.2 Surface profiles of wear tracks formed at the (111) copper single 
crystals subjected to sliding wear of 2, 5 and 680 cycles.  
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Electroplated copper
Worn surface
(b) 5 cycle
(c) 680 cycle
Electroplated copper
Worn surface
Electroplated copper
Worn surface
1µm
(a) 2 cycle
 
F i g .  5 . 3  I P F  m a p s  o f  c r o s s  s e c t i o n s  b e l o w  t h e  w e a r  t r a c k s  o f  t h e  
( 111 )  s i n g l e  c r y s t a l s  s u b j e c t e d  t o  t h e  s l i d i n g  w e a r  o f  2 ,  5  a n d  6 8 0  
c y c l e s .  O b s e r v e d  p l a n e s  a r e  ( 11 2 )  f o r  a l l  t h e  c r o s s  s e c t i o n s .  “ Ty p e  
A ”  a n d  “ Ty p e  B ”  g r a i n  b o u n d a r i e s  a r e  d e f i n e d  a s  h i g h - a n g l e  
b o u n d a r i e s  w h i c h  l i e  p a r a l l e l  t o  w o r n  s u r f a c e  a n d  s u r r o u n d  
e q u i a x e d  f i n e  g r a i n s ,  r e s p e c t i v e l y.  
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2，5および 680回の摩擦を受けた単結晶に形成された大角粒界を Type 
A と B に分類し， Fig.  5 .4 に黒色の太線および細線でそれぞれ示した．
図には灰色の細線で小角粒界も示した．摩擦の繰返し数が 2 回や 5 回
の場合，ほぼ全ての粒界は小角粒界もしくは Type B の大角粒界であっ
た．摩擦回数が少ない場合は，基本的には粒界は表面近傍に一様に分
布しており，例えば繰返し数 2 回での Type B 大角粒界は摩擦面からの
距離が 1.5µm 以下のどの深さにおいても観察された．一方繰返し数が
680 回では，小角粒界や Type B 大角粒界に加えて，Type A 大角粒界も
多く見られた．また，粒界の分布には偏りがあり，支配的な粒界は摩
擦面に近いほうから，Type B 大角粒界，Type A 大角粒界，小角粒界へ
と変化した． 
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(a) 2cycles
Type A G.B.
Type B G.B.
1µm
(b) 5cycles
(c) 680cycles  
 
Fig. 5.4 Distributions of low- and high-angle boundaries below the worn 
surfaces of the (111) specimens subjected to sliding wear of 2, 5 and 680 
cycles. All the cross sections are parallel to ( 211 ).  The low-angle and Types 
A and B high-angle boundaries are indicated by gray lines, thick and thin 
black lines, respectively.  
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断面の EBSD 解析結果を詳細に分析することによって，結晶方位の深
さ方向 (x 軸 )の変化を調査した．摩擦の繰返し数が 2，5 および 680 回の
(111)単結晶における，単結晶基板と測定点間の方位差（ θx, θy および
θz）の代表的な変化を Fig. 5.5 に示す．ここで方位差 θ i は，測定した位
置の結晶を i 軸回りに回転させた場合，単結晶基板との方位差が最小と
なる回転角とした．摩擦面から離れた位置では，どの繰返し数におい
ても θz の増加が見られたが， θx や θy はほとんど変化しなかった． θz の
増加が認められる深さは，摩擦の繰返し数が増加するにつれて深くな
った．また， θz は深い位置から表面に近づくにつれて連続的に増加し
た．結晶の z 軸回りのこのような連続的な回転は摩擦面が (001)の銅単
結晶での結果 ( 5 . 7 )と一致しており，摩擦面から離れた位置ではどのよう
な摩擦面方位でも結晶は摩擦面に含まれかつ摩擦方向に垂直な軸回り
に回転することが示唆される．結晶の z 軸回りの連続的回転は，バーガ
ースベクトルが摩擦面法線に平行で，かつ摩擦方向に対して垂直なす
べり面上に存在する刃状転位の Geometrically Necessary (GN)転位の概
念によって説明できる ( 5 . 7 , 8 )．本研究では，すべり摩擦を繰返すことで
摩擦面から導入された転位が GN 転位の役割を果たしていると考える
ことできる．また， θz の勾配が急な領域は転位の密度が高い領域に相
当する．繰返し数 2 回や 5 回の試料では， x=1µm 付近に θz の勾配が非
常に大きい領域が確認できる．680 回の x=4.5µm 付近における θz の急激
に増加のように，摩擦面に近い領域では θz の不連続な変化がいくつか
存在した．このような回転角の不連続な変化が生じる位置は結晶粒界
に相当する．繰返し数 2 回の試料では θ z は摩擦面まで単調に増加して
いるが，5 回や 680 回の試料の摩擦面近傍では多くの不連続な変化（す
なわち粒界の形成）をともなって θz は大きく変動した．摩擦面近傍で
は種々の方位を有する結晶粒が Fig. 5.3 のように形成されたので， θx
や θy も高くなった．  
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F i g .  5 . 5 Rotation angles around x ,  y  and z-axes in the worn (111) specimens, 
plotted against the depth from worn surface. The rotation angle around 
i-axis is defined as the angle by which the misorientation between a 
measured position and the single crystal  matrix is  minimized by the rotation 
around i-axis. 
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摩擦面が (001)である銅単結晶を用いた摩擦試験において，我々は表
面から離れた位置に形成される大角粒界は摩擦にともなう結晶の回転
によって形成された可能性を指摘した ( 5 . 8 )．本研究の (111)単結晶におい
て形成された大角粒界と摩擦による結晶回転との関係を明らかにする
ため，IPF マップ上の各々の粒界セグメントに隣接する２結晶間の最小
の回転角と回転軸との組合せを調査した．Type A および Type B 大角粒
界の回転軸の z 軸成分 nz と深さとの関係を Fig.  5.6 に，nz の平均値およ
び最小値を Table 5.1 にそれぞれ示す．Type A 大角粒界では，いずれの
摩擦繰返し数においても深さに関係なく回転軸の z 軸成分 n z は 0.91 以
上であった．この結果は Type A 粒界に隣接する 2 結晶はほぼ z 軸回り
に回転していることを意味する．一方，Type B 大角粒界の n z は 0 から
1 の範囲に一様に分布しており，優先的な回転軸方位を有していなかっ
た． 
5.1 章で述べたように，摩擦を受けた銅の微視的組織の観察では，摩
擦面近傍に再結晶粒の形成が確認されている ( 5 . 1 , 2 , 6 )．本研究でも，繰返
し数２回の試料で多く見られた大きさが 0.1µm 程度の微細結晶粒は周
辺の単結晶母相と方位が大きく異なり (Fig. 5.3a)，また優先的な方位関
係も示さない (Fig. 5.6a)ことから，同様に再結晶によって形成されたと
考えられる．繰返し数 5 回の試料の表面近傍では，0.1µm 程度の微細結
晶粒に加えて，比較的大きな等軸結晶粒が確認できるが (Fig.  5.3b)，そ
れらは発生した再結晶粒の成長によって形成された可能性がある．  
一方， 680 回の試料では 0.1µm 程度の微細結晶粒はあまり存在せず，
1µm 程度の比較的大きな等軸状結晶粒が摩擦面近傍では支配的であっ
た． 680 回の試料では Fig.  5.5 に示されるように結晶の連続的回転の勾
配が 2 回や 5 回の試料に比べ低いため，転位密度が低く，塑性加工度
は比較的低い状態にあると言える．680 回の試料では転位密度が低いた
めに 2 回や 5 回に比べ新たな再結晶粒が発生しにくかったことが，微
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細結晶粒が少ない原因の一つと考えられる．680 回で結晶回転の勾配が
低かったことは，摩擦面近傍にすでに形成されていた多くの大角粒界
によって摩擦面から内部への新たな転位の導入が阻害されたことから
理解することができる．また， Fig.  5.2 に示されるように 680 回では摩
耗量が大きく，微細結晶粒を含んでいた摩擦初期の表面層が剥離した
ことも，微細結晶粒があまり観察されたかった理由の一つと考えられ
る．  
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Fig. 5.6 z-axis component nz  of the rotational axes at Types A and B grain 
boundary segments, plotted against depth from surface. The z-axis is defined 
in Fig. 5.1. The rotational axis, which is one of important grain-boundary 
characters, is calculated from data obtained by the EBSD analysis. 
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Table 5.1 Average and minimum values of z-axis component nz of 
rotational axis at high-angle grain boundaries formed in (111) copper 
single crystals subjected to sliding wear for 2, 5 and 680 cycles.  
 
Number of 
wear cycles 
 Average Minimum 
Type A GB 0.937 0.910 
2 cycles 
Type B GB 0.280 0.000 
Type A GB 0.973 0.910 
5 cycles 
Type B GB 0.560 0.004 
Type A GB 0.986 0.915 
680 cycles 
Type B GB 0.506 0.007 
 
5.3.2 対応粒界の分布 
2 回，5 回および 680 回の繰返し摩擦を受けた (111)銅単結晶の断面で
観察されたΣ1～Σ39b までの各対応粒界の粒界全体に占める比率を Fig.  
5.7 に示す．図では小角粒界（Σ1 粒界），Type A および Type B 大角粒界
をそれぞれ灰色，黒色および白色の棒グラフで示した．また比較のた
め，ランダムな方位を有する二つの結晶間の方位関係から得られる対
応粒界の分布を折れ線で示す．なお，Σ値の決定には Brandon の許容誤
差 ( 5 . 9 )を考慮した． 
いずれの摩擦繰返し数でも，小角粒界であるΣ1 の割合が最も多かっ
た．繰返し数が 2 回および 5 回の試料では，対応粒界に分類される大
角粒界は Type B 大角粒界に限られた．2 回の試料ではΣ3 と  Σ9 を含むΣ
値が低い対応粒界の割合が高かった．一方，繰返し数 680 回の試料で
は，対応粒界のほとんどは Type  Α大角粒界であり，Σ9，Σ11，Σ19a お
よびΣ33a の比率が高いという特徴があった．  
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Fig.  5.7 Dependence of CSL boundary fraction on wear cycles at  the (111) 
specimens. Types A and B high-angle boundaries are separately indicated by 
black and white  columns,  respectively. A low-angle boundary is indicated by 
a gray column. A line plot is the CSL boundary fraction calculated from 
randomly-rotated grain pairs. 
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Fig.  5.7 の対象とした粒界を粒界方位差によって分類し直したものを
Fig.  5.8 に示す． Fig. 5.7 でも比率が高かったΣ1 小角粒界では，どの摩
擦回数でも方位差が減少するにつれて比率は急激に増加した．繰返し
数 2 回の試料で見られた微細結晶粒の周囲に存在した Type B 大角粒界
は，方位差が大きい 15°<∆θの範囲に分布した．一方，わずかに観察さ
れた Type A 大角粒界の方位差は比較的低く，小角粒界より少し大きな
15°<∆θ<20°の範囲に分布していた．Type A 大角粒界が低方位差側，Type 
B 粒界が高方位差側に分布するという特徴は繰返し数 5 回の試料でも
共通していた． 680 回の試料では Type A 大角粒界が広い方位差の範囲
に分布しているが，Type A および B 大角粒界が低および高方位差側で
それぞれ支配的になるという特徴は 2 回と 5 回の試料と共通している． 
680 回の試料で観察された Type A 大角粒界ではΣ9, Σ11 およびΣ33a
の方位関係が多く存在していたが，それらはいずれも回転軸が<110>で
ある対応粒界の方位関係である．この<110>方向は観察した (111)単結晶
の摩擦方向に垂直な方向（ z 軸）に一致しており，それらの関連性が示
唆される． 
Type A 大角粒界の回転軸と摩擦方向との関係を詳細に調査するため，
680 回の繰返し摩擦を受けた (110)単結晶および多結晶の断面を， (111)
単結晶と同様に EBSD 法で解析した． (110)単結晶については摩擦方向
が [001]と ]211[ となる 2 つの断面（ (001)と )211( ）を観察した．多結晶
試料で観察した結晶の摩擦方向は ]718[ であった．  
Fig. 5.9 に，それぞれの断面で Type A 大角粒界が多く観察された深さ
での粒界全体に占める対応粒界の比率を示す． (110)単結晶の (001)断面
では，Σ27a やΣ33a の方位関係を有する Type A が多く存在した．一方，
( 211 )断面ではΣ31a の Type A 大角粒界の比率が高かった．多結晶試料
でも， (110)単結晶の ( 211 )断面同様に，Type A 大角粒界ではΣ31a の比
率が高くなった．いずれの試料においても，Type A 大角粒界が支配的
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な深さでのΣ値の分布は，ランダムな方位の 2 結晶から得られる分布や，
焼鈍された材料で多く見られる低 Σ値粒界の比率が高い分布とは明ら
かに異なっており，特徴的である．  
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Fig. 5.8 Dependence of grain boundary misorientation distribution on wear 
cycles at the (111) specimens.  
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Fig. 5.9 Wear orientation dependence of CSL boundary fraction at the 
specimens subjected to sliding wear of 680 cycles. Analyzed grain 
boundaries are included in the areas where formations of Type A boundaries 
are dominant, i .e.  (a) 1.8µm<x<4.8µm, (b) 7.4µm<x<10.4µm, and (c) 
2.5µm<x<5.5µm. 
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摩擦面下に形成された対応粒界の形状的な特徴を調査した結果を
Fig.  5.10,  11 に示す．いずれの図においても大角粒界を黒い細線，小角
粒界を灰色線で表す． Fig.5.10a は摩擦回数が 2 回， Fig.5.10b は摩擦回
数が 680 回でのΣ9，Σ11 およびΣ33a 粒界をそれぞれ黒い太線で示す．
摩擦回数 2 回の場合，摩擦面から離れた位置に最初に小角粒界が形成
された付近に微細結晶粒を囲むようにΣ9 の大角粒界が形成されている．
一方，摩擦 680 回の場合にはΣ9，Σ11 およびΣ33a のいずれの粒界も摩
擦面に平行であり，また小角粒界が形成された領域から摩擦面に近づ
いた際に最初に形成される大角粒界である．このような形状的な特徴
は先の Fig. 5.7 で示したように摩擦 2 回のΣ9 が Type B 粒界，摩擦 680
回のΣ11 およびΣ33a が Type A 粒界に分類されることと一致している．
同様に (110)単結晶および多結晶について摩擦面から離れた深い位置に
形成されたΣ33a およびΣ31a の大角粒界を Fig.  5.11 に示す．摩擦面から
離れた深い位置に形成された対応粒界は，小角粒界と同じ深さの領域
において摩擦面にほぼ平行に形成されていることがわかる．  
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(a-1) 2cycles, Σ9
1µm (b-3) 680 cycles, Σ33a
(b-2) 680 cycles, Σ11
(b-1) 680 cycles, Σ9
(a-3) 2 cycles, Σ33a
(a-2) 2 cycles, Σ11
  
 
Fig. 5.10 CSL boundaries for (111) single crystal subjected to sliding wear 
of 2 and 680 cycles.  Σ9, Σ11 and Σ33a boundaries are plotted in thick black 
lines respectively.  High-angle boundaries and low-angle boundaries are 
plotted in thin black lines and gray lines respectively.  
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Fig.  5.11 CSL boundaries at the depth indicated in Fig.5.9 for  (110) single crystal with (100) cross section in a, (112) 
cross section in b and (4 3 11) polycrystal with (871) cross section in c respectively. Σ31a and Σ33a boundaries are 
plotted in thick black lines.  High-angle boundaries and low-angle boundaries are plotted in thin black lines and gray 
lines respectively.  
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5.3.3 対応粒界分布の計算 
(110)単結晶の (001)断面においてΣ33a の Type A 粒界の比率が高いと
いう特徴は， (111)単結晶の分布 (Fig. 5.7c)と一致している．両者の摩擦
方向は異なるが，摩擦面に含まれ摩擦方向に垂直な方向（ z 軸）はとも
に <110>である．一方， Σ値の異なる分布を示した (110)単結晶の ( 211 )
断面の z 軸方向は<111>である．よって，Type A 大角粒界におけるΣ値
の分布には摩擦方向に垂直な方向（ z 軸）が重要であると考え，以前の
(001)単結晶について行った <100>軸回りについての計算 ( 5 . 8 )と同様の方
法でモンテカルロ計算を行った．  
本研究では，方位が同じ 2 結晶のうち一方を<110>または <111>軸回
りにランダムな角度αだけ回転させ， 2 結晶の方位関係を解析するとい
う手順の簡単なモンテカルロ計算を行った．ランダムな回転角αの上限
を 20˚， 35˚および 45˚とした場合の対応粒界の比率を計算した結果を
Fig.  5.12 に示す．回転角が o35<α や o45<α の場合，回転軸が <110>と
<111>の両方において低Σ値粒界を含む複数の対応粒界の頻度が高くな
り，例えば <110>回転軸の o45<α の条件では， Σ1，Σ9，Σ19a，Σ27a お
よびΣ33a の頻度が高くなった．このΣ値の分布は，繰返し数 680 回の
(111)単結晶での分布と類似している．一方， o20<α ではΣ1 以外ではΣ33a
のみの比率が高くなった．この結果は，Σ33a とΣ27a の頻度が高く z 軸
が<110>である (110)単結晶の (001)断面での分布と類似している．また，
回転軸<111>で o20<α の計算結果ではΣ31a のみの比率が高くなったが，
これも z 軸が <111>である (110)単結晶の )211( 断面 (Fig.9b)での対応粒界
の分布と一致している．  
Fig.  5.5 において結晶が z 軸回りに連続的に回転している領域では，
Fig.  5.3 に見られるように摩擦面に平行な小角粒界の発生が認められる．
また，Fig. 5.6 に示されるように，摩擦面に平行である Type A 大角粒界
の回転軸はΣ値に関係なく z 軸にほぼ平行であった．対応粒界分布の z
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軸方位依存性も考慮すると，Type A 大角粒界は隣接する結晶の一方が z
軸回りにさらに回転することで小角粒界から発達したと考えることが
できる．頻度が高かったΣ33a，Σ31a 粒界の方位差はそれぞれ∆θ=17.9°，
20.0°と比較的小さいために，小さな結晶の回転でも Type A 大角粒界
として出現しやすかったと考えられる．また， Fig. 5.7c の (111)単結晶
の結果では方位差が大きな対応粒界も複数含まれていたが，これは Fig. 
5.9 と異なり，解析の対象とした粒界が摩擦面近傍のものも含まれるこ
とが原因である．摩擦面近くでは結晶の回転が大きく，その結果 Type A
大角粒界の方位差も増加したと考えられる．  
Fig. 5.9c に示す多結晶の場合，調査した結晶の z 軸は [ 597 ]であるが，
<111>軸回り結晶回転によって形成される対応粒界であるΣ31a の比率
が高かった． [ 597 ]と最も方位差の少ない <111>とは約 13˚の方位差が
ある． Fig. 5.9c の結果からは， z 軸の結晶方位が高指数である場合， z
軸との方位差が少ない低指数方位が回転軸として選択されている可能
性が示唆される．すべり摩擦を受けた材料では，摩擦された領域以外
は変形しないので，摩擦による変形の際には z 軸に沿った変位が生じに
くいようなすべり系の組合せが選択されていると考えられる．よって，
低指数方位が回転軸である場合はすべり系の幾何学的な対称性が高い
ので，<111>が回転軸として選択され，その結果 Type A のΣ31a 粒界が
形成されたと考えることができる．  
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Fig. 5.12 Simulated distributions of CSL boundary fractions calculated from 
model bicrystals having <110> and <111> rotation axis. Ranges of random 
rotation angle α  are set at  o20≤α ,  o35≤α  and o45≤α . 
 89
次に，Type B 大角粒界の結晶方位依存性を検討した． (110)単結晶お
よび多結晶試料において Type B 大角粒界が支配的な摩擦面近傍
（ x<1µm）における粒界全体に占める対応粒界の比率を Fig. 5.13 に示
す．いずれの試料においても，Σ3 やΣ9 などの低Σ値の Type B 大角粒界
の比率が高く，ランダムな方位の 2 結晶の組合せから得られる分布に
近いΣ値の分布になった．また，Type A 大角粒界と比べると，Type B 大
角粒界のΣ値の分布は摩擦面や摩擦方向に依存しないと言える．加工後
に焼鈍された fcc 金属では粒界エネルギーの低いΣ3 やΣ9 などの対応粒
界の比率が高くなる ( 5 . 4 , 5 )．Fig. 5.7a や Fig. 5.13 においてΣ3 やΣ9 の Type 
B 大角粒界が多く観察されたことは， 5.3.1 章で述べた再結晶による等
軸状結晶粒の形成とは矛盾しない．  
さらに摩擦面近傍のΣ33a およびΣ31a の大角粒界を Fig.  5.14 に示す．
摩擦面から離れた深い位置に形成された対応粒界は，小角粒界と同じ
深さの領域において摩擦面にほぼ平行に形成されている．一方，摩擦
面直下に形成された対応粒界はいずれも微細結晶粒を取り囲む粒界の
一部として形成されており，摩擦面に垂直なものも幾つか見られる．
なお，Fig. 5.14b-2 および c-2 の図中に矢印で示した粒界は整合双晶粒
界（Σ3｛ 111｝）である．Σ3 やΣ9 は再結晶組織に特有の対応粒界である
ことから ( 5 . 4 , 5 )，摩擦面近傍に形成されたこれらの微細粒組織は再結晶
によって形成された可能性が高い．  
以上の結果から，摩擦にともなう大角粒界の形成には，摩擦にとも
なう結晶の回転および再結晶の 2 つの機構が関与していることが示唆
される．  
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Fig. 5.13 Wear orientation dependence of CSL boundary fraction near the 
worn surface (x<1µm) at the specimens subjected to sliding wear of 680 
cycles. 
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Fig. 5.14 CSL boundaries at 0<x<1µm from the surface for (110) single crystal with (100) cross section in a,  (112) cross 
section in b and (4 3 11) polycrystal with (871) cross section in c respectively.  Σ3 and Σ9 boundaries are plotted in thick 
black lines. High-angle boundaries and low-angle boundaries are plotted in thin black lines and gray lines respectively.  
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すべり摩擦による組織微細化の模式図を Fig. 5.15 に示す．摩擦によっ
て摩擦表面から刃状転位が導入される．これが GN 転位を構成すること
により摩擦面に平行，かつ摩擦方向に垂直な z 軸回りに結晶が回転する．
この際，再配列することで小角粒界が形成される．ひずみの大きい摩
擦面近くには摩擦面に平行な比較的回転角の小さい対応粒界が形成さ
れる．さらに，摩擦面近くでは再結晶により大角粒界が形成される．  
1µm
Sliding direction
Elongated 
grain 
structure
Dislocation 
cell 
structure
Equiaxed 
fine-
grained 
structure
Single crystal
Σ13a, Σ33a, 
Σ31a, etc.
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<Grain boundary, Grain rotation > ＜Microstructure＞
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High-angle G.B. (Type A)
Low-angle G.B.
Recrystallization
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Lattice rotation 
around z-axis
Lattice rotation 
around z-axis
High-angle G.B. (Type B)
Single crystal
 
Fig. 5.15 Summary of grain-boundary formation mechanisms at different 
depth from worn surface. Lattice distortion seen at any depths is caused by 
dislocations which are introduced from the surface during sliding wear. 
Low-angle grain boundaries parallel to the worn surface are formed as a 
result  of rearrengement of the dislocations. Further lattice rotation leads to 
high-angle boundary formation parallel to the worn surface. Finally, 
equiaxed fine-grained structure is formed in the vicinity of worn surface, 
owning partly to recrystallization. 
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5.4 結言  
表面方位 (111)および (110)の銅単結晶および銅多結晶にすべり摩擦を
与えることで形成された微視的組織を EBSD 法で分析し，粒界性格分布
の摩擦回数や摩擦面からの深さ，摩擦面・摩擦方向依存性を調査した
結果，以下の結論が得られた．  
 
(1)摩擦面近傍に形成された大角粒界は，その形態的な特徴から，摩擦
面に平行なものと等軸状結晶の周囲に形成されるものの２種類に分類
することができた．摩擦面に平行な大角粒界では，隣接する２結晶間
の回転軸は，摩擦面内に含まれかつ摩擦方向にほぼ垂直であった．一
方，等軸状結晶の周囲に形成される大角粒界では，回転軸は優先的な
方位を有さなかった．すべり摩擦のごく初期では，等軸状結晶の周囲
に形成される大角粒界の比率が高かったが，摩擦の繰返し数を増加さ
せると摩擦面から離れた領域に多くの摩擦面に平行な大角粒界が形成
された．  
(2)摩擦面に平行な粒界のΣ値の分布は，摩擦面内に含まれかつ摩擦方向
に垂直な方向 (z 軸 )の結晶方位に依存することが分かった． z 軸方向が
<110>の場合ではΣ27a やΣ33a，<111>ではΣ31a の比率が高くなるなどの
特徴的な対応粒界の分布が確認された．  
(3)等軸状結晶の周囲に形成される大角粒界は，粒界の形態や対応粒界
の分布から，再結晶によって形成された可能性が高い．一方，摩擦面
に平 行な 大角 粒界 は， それ らの 特徴 的な 対応 粒界 の分 布と <110>や
<111>軸回りに結晶を回転させる簡単なモンテカルロ計算との結果を
比較した結果，摩擦にともなう結晶の大きな回転によって形成された
と結論づけられた．  
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第 6 章 結論  
 
すべり摩擦を受けた金属表面では一般に結晶粒の微細化が生じる．
この結晶粒微細化は材料の表面強化法として応用されてきたが，結晶
粒界形成の微視的機構は十分に解明されるには至っていない．本研究
はすべり摩擦を受けた銅単結晶の摩擦面直下の結晶方位変化を EBSD
法と ECC 法によって詳細に観測し，形成される結晶粒界の幾何学的構
造を解析することにより，摩擦による結晶粒微細化の過程を解明する
ことを目的とする．ここでは第 2 章から第 5 章で得られた結果をまと
める．  
 第 2 章ではピンオンディスク型摩擦摩耗試験機を用いて銅多結晶が
すべり摩擦を受けた際に形成される微細粒組織の特徴とその機械的性
質について述べた．形成された微視的組織は摩擦変形の影響の小さい
深い位置から順に，直径が数 µｍ程度の亜結晶粒からなるセル状組織，
深さ方向の大きさが数µｍの長軸状組織，そして摩擦面付近では 1µｍ以
下の等軸状の微細結晶粒組織に分類できることを ECC 法により明らか
にした．特に摩擦面直下では結晶粒は 300nm まで微細化されたことが
確認された．また微細粒組織と多結晶基板との硬度増加量と深さ方向
の結晶粒サイズにはホールペッチの関係が成り立つことを見出した．  
第 3 章では (001)面を表面に持つ銅単結晶がすべり摩擦を受けた際に
形成される微視的組織について述べた． (111)極点図を調査した結果，
セル状組織の領域では単結晶の結晶方位を有していたが，長軸状組織
の領域では摩擦面に平行かつ摩擦方向に垂直な軸回りに結晶が約 15°
回転し，さらに摩擦面近傍では様々な方向に結晶が配向することを見
出した．長軸状組織で見られた小角粒界の形成過程は摩擦面に平行，
かつ摩擦方向に垂直な軸回りに結晶が回転する様相はひずみ勾配を調
整するための Geometrically Necessary Dislocation Model(GN転位モデル )
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によって説明できることを見出した．結晶の回転角の勾配から見積も
られた GN 転位密度は摩擦面に近づくにつれて増加し，最大で 1.5×
1014m -2 にまで達した．その後 GN 転位密度が減少した位置に小角粒界
が確認されたことから，摩擦面に平行な小角粒界は GN 転位の再配列に
よって形成されることを明らかにした．  
 第 4 章では主に (001)銅単結晶における摩擦面に垂直な小角粒界，お
よび摩擦面から深い位置に形成された大角粒界の形成過程について述
べた．摩擦面に近づくにつれて摩擦方向におおよそ垂直な軸回りに結
晶が回転していたが，同じ結晶粒内を微視的に解析すると結晶の回転
軸がわずかに異なっていた．この回転軸の違いによって方位差が発生
し，摩擦面に垂直な小角粒界が形成されることが明らかになった．次
に摩擦面に近づくにつれて大角粒界の粒界の占める割合が増加し，
Σ13a やΣ25a の対応粒界の比率が高いことを見出した． (001)単結晶を
[100]方向にすべり摩擦した場合には，摩擦方向に垂直な [010]軸回りの
回転によって形成される比較的小さな方位差の対応粒界と一致した．
さらに 2 結晶の一方を [100]軸回りに角度 25°以内で回転させるモンテ
カルロ・シミュレーションの結果からも，これらの対応粒界の頻度が
高くなることが確認できた．  
 第 5 章ではまず前章で得られた結論を検証するために，摩擦方向に
垂直な回転軸が [110]および [111]として摩擦実験した結果を述べた．い
ずれもこれらを回転軸とした対応粒界の頻度が高く，上述の結果と矛
盾しないことを示した．次に，摩擦繰返し数を 2 回に減少させた場合
や摩擦面近傍にはΣ3 やΣ9 の大角粒界が観察されたことから，微細結晶
粒の一部は再結晶により形成された可能性が高いことを示唆した．  
第 6 章は結論であり，第 2 章から第 5 章により得られた結果をまと
めた．  
以上の結果をまとめると，摩擦面から離れた位置に形成される小角
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粒界および大角粒界の一部は摩擦方向に垂直な方向を回転軸とする小
角粒界および比較的方位差の小さな対応粒界によって占められるが，
摩擦面直下においては様々な方向に結晶が配向し，その一部は再結晶
によって形成されたと結論づけた．このようなすべり摩擦による小角
粒界の発生や大角粒界への発達過程はこれまで十分に解明されておら
ず，特に大角粒界の中においても摩擦方向に垂直な軸回りの比較的方
位差の小さな対応粒界が形成される現象は，我々の知る限り本研究に
おいて初めて明らかになった．一方，方位差の比較的小さい対応粒界
はエネルギー的に安定で応力腐食割れなどに強い優れた特性をもつこ
とが知られている．本研究で得られた方法を応用して金属材料に与え
るすべり摩擦を制御し，方位差の小さな対応粒界からなる微細粒組織
を摩擦面近傍により多く形成させることによって，摩擦面をさらに強
化できる可能性を示唆しており，今後の実用化が期待される．  
 
以上 
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APPENDIX A 結晶の回転角および対応粒界分布計算方法  
 
A.1  結晶の回転角の計算方法 (A .1 , 2 )  
結晶方位計算を行うにあたり，まず異なる２つの空間座標系におけ
る座標変換行列とその回転軸を求める．ここで，試料座標系，および
結晶座標系は Fig. A.1 に示すように考えた．試料より結晶 1，結晶 2 へ
の変換行列をそれぞれ R1，R2 とすると，  
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a) Sample coordinate   b) Lattice coordinate 
Fig. A.1 Rotation matrix between sample coordinate and lattice coordinate. 
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（A.1）  
EBSD を用いた結晶方位解析により，隣接する 2 点の結晶方位 (x1  y1  z1)
及び (x2  y2  z2)の情報が得られることから，それらを (A.1)式に代入するこ
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とによってこの変換行列 R1，R2 が求まる．  
次に，立方晶の結晶においては対称性が高いことから通常 x 軸に［ 100］
方向， y 軸に［ 010］方向， z 軸に［ 001］方向を用いるが，その他にも
等価な方向が合計 24 通り存在する．24 通りそれぞれの x， y， z 軸の定
義を Table A.1 に示す．  
Table A.1 24 symmetrical rotational matrix for cubic lattice. 
No. x 軸  y 軸  z 軸  No. x 軸  y 軸  z 軸  
1 001  010  100  13 010  001  100  
2 001  100  010  14 010  100  001  
3 001  010  100  15 010  001  100  
4 001  100  010  16 010  100  001  
5 001  100  010  17 100  001  010  
6 001  010  100  18 100  010  001  
7 001  100  010  19 100  001  010  
8 001  010  100  20 100  010  001  
9 010  100  001  21 100  010  001  
10 010  001  100  22 100  001  010  
11 010  100  001  23 100  010  001  
12 010  001  100  24 100  001  010  
 
結晶 1 から結晶 2 への変換行列は  
[結晶 2]=R12［結晶 1］   （A.2）  
ここで， 24 種類の等価な座標変換行列を R t とすると  
tRRRR
1
1212
−=  
この変換行列 R12 を用いると，回転軸，及び回転角 θは以下で求められ
る．  
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  回転軸 ： 
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  回転角 ： 
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例えば， (001)単結晶の場合，試料座標系として材料最深部の結晶方位
より以下の単位座標を用いる．  
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上記回転角および回転軸は 24通りの組合せのうち最小回転角を与える
場合の回転角および回転軸を求める．  2結晶間の最小回転角であるミ
スオリエンテーションをOIMソフトによって計算した結果と比較して
Fig A.2に示す．両者の結果はよく一致していることが分かる．  
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Fig. A.2 Misorientation calculated by OIM software and current work for 
(001) single crystal at  0.4<x<3.2µm depth from the worn surface. 
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A.2 試料座標系における軸回りの結晶の回転角の計算方法  
次に試料座標に対して結晶格子がどのような回転をしているかを調
べるために，まず Fig. A.3に示すとおり試料座標系の各軸回りに結晶を
回転させた場合に回転角が最小となる組合せを求める．ここで，試料 1
を回転した試料 1’を設け，この試料 1’に対し結晶 1’と結晶 2との回転角
が最小となるような回転角 θxmin , ymin , zminを求める．  
z’
y’
x’
z
y
x
z’
y’
x’
結晶1
結晶2
z
y
x
試料1
試料1’
回転行列
Rθｘ, Rθy , Rθz
変換行列
R12θz
θy
θx
θ
z’
y’
x’
変換行列
R1’2x, R1’2y, R1’2z
結晶1’ θsx, θsy, θsz
変換行列R
1
変換行列R
2
変換行
列R1
 
Fig.  A.3 Minimum rotation angle around x ,  y  and z  axes of Sample 1’ coordinate.  
 
先の検討と同様に  
[結晶 2]=R1 '2x , y, z［結晶 1’］    （A.5）  
R1 '2x , y, z=R2Rθx ,y, z
-1R1
-1  
ここで，試料 1から試料 1’への x， yおよび z軸回りの回転行列は  










−
=
xx
xxxR
θθ
θθθ
cossin0
sincos0
001
，









 −
=
yy
yy
yR
θθ
θθ
θ
cos0sin
010
sin0cos
，










−=
100
0cossin
0sincos
zz
zz
zR θθ
θθ
θ  
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試料 1から結晶 1，試料 2から結晶 2への変換行列はそれぞれ  
  










=
333231
232221
131211
1
aaa
aaa
aaa
R ，










=
333231
232221
131211
2
bbb
bbb
bbb
R  
ここで z軸回りの回転を例に考える．結晶 1’から結晶 2への z軸回りの変
換行列は  
( ) ( ) 13131211111212121111112'1 sincos abababababR zzz +−++= θθ  
( ) ( ) 23232221212222222121222'1 sincos abababababR zzz +−++= θθ  
( ) ( ) 33333231313232323131332'1 sincos abababababR zzz +−++= θθ  
ここで，（A.4）式に代入し  





 −++
= −
2
1
cos
33
2'1
22
2'1
11
2'11 zzz
sz
RRR
θ  
ここで ( ) 332'1222'1112'1 zzzz RRRf ++=θ とすると，  
( ) ( )
( ) 333323231313313221221112323122211211
323231312222212112121111
sin
cos
ababababababababab
ababababababf
z
zz
++++++−−−+
+++++=
θ
θθ
 
θ s zを最小とするためには，f(θz)が最大値をとることが必要である．f(θz)
を最大とする θzが z軸回りに試料 1を試料 1’に回転させる際の最小回転
θzminを与える．一例として変換行列R1およびR2が以下の変換行列で与え
られる場合の θzと f(θz)の関係をFig. A.4に示す．  














−
−−=
2
10
2
1
6
1
6
2
6
1
3
1
3
1
3
1
1R ， 












−
=
2
10
2
1
010
2
10
2
1
2R  
最大値をとる f(θz)を求めるため， θzで微分すると  
( ) ( )
( ) z
zz
abababababab
ababababababf
θ
θθ
cos
sin
313221221112323122211211
323231312222212112121111
'
+++−−−+
+++++−=
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Rotation angle around z-axis, θz/deg.
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Fig. A.4 Minimum rotation angle θzmin  at  z  axis under above rotation 
matrixes R1  and R2 .  
 
ここで f(θ z)が極値 を持つ場合 の θzが 最小値 θzminを与え ることから ，
f ’(θz)=0とおき θzminを求めると  






+++++
+++−−−
= −
323231312222212112121111
3132212211123231222112111
min tan
abababababab
abababababab
zθ  （A.6）  
x， y軸回りの最小回転角 θx， θyについても同様に次式で求められる．  






+++++
+++−−−
= −
333332322323222213131212
3233222312133332232213121
min tan
abababababab
abababababab
xθ
 





+++++
−−−++
= −
333331312323212113131111
3133212311133331232113111
min tan
abababababab
abababababab
yθ  
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A.3 GN 転位密度の計算方法  
Ashbyに よ る と 塑 性変 形 を 与え ら れ た結 晶 に 蓄え ら れ る転 位 には
Statistically Stored DislocationとGeometrically Necessary (GN) Dislocation
の 2種類が考えられる．このうち，異符号の転位が消滅し残った同符号
の刃状転位により幾何学的な傾きが発生するとする 2次元モデルは 3章
で示したとおり次式で表される (A .3 )．  
   
x
bG
∂
∂
=
φ
ρ     （A.7）  
結晶回転の勾配を求める方法として，粒界の形成が見られない深さ 6µm
以上では領域を 2µm ごとに，それより浅い場所では粒界によって分割
し，分割された領域の最深部を個々の基準点として，局所的な回転角
φx， φy および φz を求めた． Fig. A.5 は z 軸回りの回転角 φz と深さ x との
関係である．分割された領域ごとに深さと回転角との関係を一次式で
近似することによって，回転角の勾配 xi ∂∂ /φ を算出した．式 (A.7)を用
いて勾配 xi ∂∂ /φ から算出した 3 種類の GN 転位密度の深さ方向の変化は
3 章に示した．  
Fig. A.6 に上記計算を実際のプログラムで実行する際の計算フロー
を示す．結晶粒界が存在する場合を除き隣接点同士の結晶方位差は基
本的に小さいが，EBSD 解析で得られた各点の結晶方位は 24 通りの組
み合わせがあることから，その選択によっては方位差の大きい組み合
わせを選択してしまう場合があった (A .4 )．そこで，最小回転を計算する
前に摩擦面に平行な方向に隣り合う数点の回転マトリックスの中から，
回転軸ベクトルの内積が 3 に最も近い場合，すなわち最小の方位差と
なる組み合わせを選択し，さらにそれらの結晶方位の外積を計算する
ことで平均化した上で回転角の計算を行った．  
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Fig. A.5 Local rotation angle around z-axis measured at individual grains. 
The local rotation angle is defined as the rotation angle from the deepest 
position of each grain. The gradient is calculated by a linear curve fit t ing. 
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点 R2～R5それそれの 24通りの回転マトリックスを計算 
上記マトリックスのうち内積 R1’・R2～R5以下が最大（3）となる回転マトリックスを求める 
上記回転マトリックスの平均化，及び単位行列化 
各点の x～z軸のうち，2軸の外積を計算 
上記外積マトリックスの単位行列化 
上記マトリックスの各軸との平均計算 
マトリックスより 24通りのうち最小回転角を計算 
Yes 
No 
全データ（c_tt_xy）より表面に平行な方向に任意の点数で深さ方向へのデータ読み込み（c_tt_a） 
サブプログラム（miso_min_cal） 
１． ６点のうち最もﾐｽｵﾘｴﾝﾃｰｼｮﾝが小さくなる組み合わせを探す． 
２． そのマトリックスを始点行列 R1とする． 
３． R1 に対し同じ深さの点とのﾐｽｵﾘｴﾝﾃｰｼｮﾝがある範囲内(ni)である角度(agl)以下となる最大４点を選択
同じ深さの隣り合う点のﾐｽｵﾘｴﾝﾃｰｼｮﾝ計算 
サブプログラム（dislocation_density_cal） 
１． ﾐｽｵﾘｴﾝﾃｰｼｮﾝがある角度（magl）以上となる点を選別（ただし隣り合う数点(oel)
以上のうちより） 
２． 上記のそれぞれの点の間の回転角を，深い方の点を始点として計算 
３． １つの結晶内の回転角の近似直線（二乗平均）より傾きを計算 
図化出力 
Error<0.0001 
 
Fig. A.6 Calculation flow of rotational angle and axes 
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A.4 対応粒界分布の計算方法 (A .1 , 4 ,B .1 )  
Fig. A.7 にΣ値計算の際の座標系と変換行列の関係を示す．ランダム
に発生させたオイラー角を用いると，２つの結晶の回転行列 Ma ,Mb は以
下で表される．  










−
+−−−
+−
=
bababababa
babababababababababababa
babababababababababababa
baM
,,,
1
,,
1
,,
2
,,
2
,
1
,
2
,
1
,,
2
,
1
,
2
,
1
,,
2
,,
2
,
1
,
2
,
1
,,
2
,
1
,
2
,
1
,
cossincossinsin
sincoscoscoscossinsincoscossinsincos
sinsincossincoscossincossinsincoscos
φφϕφϕ
φϕφϕϕϕϕφϕϕϕϕ
φϕφϕϕϕϕφϕϕϕϕ
         (A.8) 
この２つの結晶間の回転行列は以下で表される．  
1
1
−= baMMR     (A.9) 
先の Table A.1 で示した 24 種類の等価な座標変換行列を R t とすると，
結晶方位差は次式で求められる．  
    tRRR 1
'
1 =     (A.10)
次に理想的な対応粒界は 1 章の Table 1.1 で示したように最小回転角お
よび回転軸が規定されている．回転角をω，回転軸を [ ]321 ,, dddd = とする
と対応粒界を与える変換行列は  
( ) ( ) ( )
( ) ( ) ( )
( ) ( ) ( ) 









+−−−+−
+−+−−−
−−+−+−
=Σ
2
3
2
3132231
132
2
2
2
2321
231321
2
1
2
1
cos1sincos1sincos1
sincos1cos1sincos1
sincos1sincos1cos1
dddddddd
dddddddd
dddddddd
R
ωωωωω
ωωωωω
ωωωωω
 
         (A.11)
ここで RΣには 24×24×2=1152 通りの等価な組合せが存在するが，Σ値
を与える回転軸がわかっていることからその回転軸の座標入れ替え，
および符号を考慮し Table A.2 に示す 507 通りの組合せについて計算を
行 っ た ． 各 々 の Σ 値 を 与 え る 対 応 粒 界 の 最 小 回 転 角 の 許 容 範 囲 は
Brandon の許容誤差から次式で与えられる．  
Σ=∆ o15ω     (A.12) 
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次に結晶 A から結晶 B’への回転行列は次式で表される．  
1'
1
−
Σ= RRR     (A.13)
この回転角Δθは  





 −
=∆ −
2
1
cos 1
iid
θ    (A.14) 
ここで  
332211
ΣΣΣ ++= RRRd ii  
そこで， (A.12)式の Brandon の許容誤差を満足する場合の対応粒界のΣ
値を求める．  
ωθ ∆<∆     (A.15) 
(001)単結晶の摩擦面直下において上記計算にて求められた Σ値ごとの
対応粒界の数を OIM ソフトによって計算した結果と比較して Fig. A.8
に示す．計算結果はほぼ一致していることがわかる．  
 
結晶B座標系 結晶A座標系
変換行列R1’
変換行列Mb 変換行列Ma
試料座標系
結晶B’座標系
変換行列RΣ
変換行列R
 
Fig. A.7 Sample and lattice coordinates for the calculation of Σ  value .  
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Table. A.2 Combination of rotation axes (h k l) and Σ  value. 
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Fig.  A.8 CSL boundary fractions calculated by OIM software and present 
work for (001) single crystal at  0.4<x<3.2µm. 
 
 A.5 モンテカルロシミュレーション  
 対応粒界の分布を理解する方法として，同じ方位を有する 2 つの結
晶のうち一方をランダムな角度だけ回転させる簡単なモンテカルロ計
算を行い，回転後の 2 結晶間の方位関係から得られるΣ値の分布を求め
た．2 組の結晶のうち一方にランダムなオイラー角を与えることでその
結晶のマトリックス（ 50,000 個）を計算し，次に 2 組の晶間の対応粒
界を計算し，その分布割合を求めた．Fig. A.9 に Ono 等の計算結果を示
す (B .1 )．Garbacz-Grabski は Brandon の許容誤差として Σ41 を用いてい
ることから， Σ12π を用いている Ono や Mori 等の結果より分布割合が
低くなっている．Ono と Mori の結果を比較すると最大 0.3%程度の誤差
が見られるが，これは Ono の計算において計算点が 3000 データと限定
されていることが原因であるが，この差は十分小さいと結論付けてい
る (B .1 )．今回の計算方法にて対応粒界の分布を計算した結果を Ono 等と
比較して Fig. A.10 に示す．Ono の結果との差は最大約 0.003 と Ono が
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指摘している誤差と同程度であり，ほぼ一致しているといえる．さら
に Fig.  A.11 に示すとおり文献 (A .6 )の結果と比較しても差は最大 0.003 で
あり，ほぼ一致していることが確認された．  
同様の方法で，一方の結晶をある結晶軸回りに回転させた場合のΣ値
の分布の計算結果については第 4 章および 5 章に示したとおりである． 
     
Fig. A.9 Comparison of Σ  values for several researchers (A .5 )．  
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Fig. A.10 CSL boundary fractions obtained by Ono (A .5 )  and present work .  
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Fig. A.11 CSL boundary fractions obtained by ref. (A.6) and present work .  
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APPENDIX B その他補足データ  
 
B.1 (001)単結晶における対応粒界の分布  
第４章の Fig.  4.6 の (001)単結晶における対応粒界の分布に対し Type 
A および Type B の大角粒界の分類を適用した結果を Fig. B.1 に，観察
断面におけるΣ3，Σ9，Σ13a およびΣ25a の分布状況を Fig.  B.2 に示す． 
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Fig. B.1 CSL boundary fractions at the different depths from the worn 
surface. Black columns indicate CSL boundary fractions calculated from 
randomly-rotated grain pairs. 
 
1
1
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Type B G.B.
Type A G.B.
1µm
(a). (b) Σ3 (c) Σ9 (e) Σ25a(d) Σ13a
 
Fig.  B.2 Grain boundaries for  (001) single crystal.  High-angle boundaries with Type A and Type B are indicated in a.  
CSL boundaries,  Σ3, Σ9, Σ13a and Σ25a are plotted in thick black lines in respectve depth from surface.  High-angle 
boundaries and low-angle boundaries are plotted in thin black lines and gray lines respectively.  
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B.2 Domain B と Domain C の分類方法  
第 2 章以降では結晶粒の形状的な特徴から長軸状組織が見られる領
域を Domain B，等軸状の微細結晶粒組織の領域を Domain C に分類し
た．これらの組織を定性的に分類する方法として，粒界で囲まれた結
晶粒の横方向（摩擦面に平行な方向）の値を縦方向（深さ方向）の値
で割った比率である縦横比を (001)および (110)単結晶について調べた結
果を Table B.1 に示す．この結果から，結晶粒の縦横比が 2.0 以下のも
のを Domain C と定義した．  
 
Table B.1 Ratio of grain shape in Domain B and Domain C. 
Ratio of grain shape Spacimen Cross 
section 
Domain 
Average Max. Min. 
(001) 
 
(110) 
 
(110) 
(100) 
 
(001) 
 
( 211 ) 
B 
C 
B 
C 
B 
C 
4.7 
1.6 
2.3 
1.7 
3.2 
2.0 
8.2 
1.9 
3.6 
2.2 
6.0 
2.5 
1.6 
1.4 
1.6 
1.3 
2.1 
1.4 
 
B.3 すべり摩擦後の摩擦面  
銅多結晶をすべり摩擦した後の摩擦面の状態を Fig. B.3 に示す．すべ
り摩擦を受けることで表面が部分的に取り除かれていることがわかる．
その周辺は摩擦方向にすべり摩擦による状痕が観察される．このくぼ
んだ部分と取り除かれる前の摩擦面との境界部分を Fig. B.3c に示す．
この境界部分において摩擦面の一部が摩耗粉として取り除かれる様子
が見られる（図中右端の矢印部）．この大きさは縦方向に 0.3µm 程度で
あり，3 章で示した最小の結晶粒の大きさに一致している．左側の 2 箇
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所の矢印部分は摩耗粉が取り除かれた底の部分であり，これから摩耗
粉になる可能性のある部分である．これらの大きさも 0.3  µm 程度であ
った．  
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Fig. B.3 Surface of a  polycrystalline copper subjected to the sl iding wear 
after 68 cycles under 10N. 
 
B.4 微細結晶粒組織の摩擦面方位依存性  
摩擦により形成された微細粒組織の深さと摩擦面の初期結晶方位と
の関係を調べるため，表面方位（ 001），（ 110）および (111)の単結晶の
観察面（ 100）， ( 011 )および ( 101 )における単結晶基板からの回転角 θを
測定した（ Fig. B.4）．隣接する測定点間の方位差は白丸で表す．Domain 
A が形成される摩擦面から最も離れた位置を比較すると， (001)単結晶
では 15µm であるのに対し，(110)や (111)単結晶の場合には 40µm 以上と
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なり，微細粒組織が形成される深さが摩擦面や観察断面によって大き
く異なった．一方，Domain C が形成される深さ方向の距離は 5<x<10µm
と大きな差は見られなかった．  
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Fig. B.4 Rotation angle from the (001), (110) and (111) single crystal with 
(100), ( 011 ) and ( 101 ) cross sections respectively, plotted against depth 
from surface.  
 
Domain A においては結晶の回転角が 15°以内と比較的小さいことか
ら，結晶の回転角が小さい領域においては結晶の回転する領域の摩擦
面からの深さが単結晶基板のすべり系に影響される可能性が考えられ
た．本研究では，摩擦面から導入される刃状転位の移動と摩擦面・摩
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擦方向の幾何学的関係を検討した．第 3 章で示したように GN 転位モデ
ルにおいて，摩擦面に垂直，かつ摩擦方向に垂直なすべり面上に存在
する刃状転位が最も結晶を回転させやすいことがわかる．試料の摩擦
方向ベクトルを wv，摩擦面法線ベクトルを nv とし，単結晶基板のすべ
り面におけるすべり面法線ベクトルを n，バーガースベクトルを b とす
る．各々のベクトルの内積の積を刃状転位による結晶の回転のしやす
さを表すパラメータ Sv とした（式 B.1）．  
( ) ( )bnnwS vvv ⋅⋅⋅=    (B.1) 
ここで，Sv が 1 に近いほど刃状転位による結晶の回転を起こしやすい．  
Fig. B.5 にこの Sv の計算に用いられる各種ベクトルを示す．図の右側に
は例として Sv=1 となる場合，すなわちすべり面法線ベクトルが摩擦方
向に一致し，かつバーガースベクトルが摩擦面法線方向に一致する場
合を示す．Fig. B.4 に示した 3 種類の観察面の単結晶基板の結晶方位を
基準とし，結晶を試料の z 軸回りに回転させた場合の回転角に対する
12のすべり系それぞれの S v値を比較した結果を Fig. B.6に示す．Domain 
A が形成された回転角が 15°までの範囲を見ると， (110)および (111)単
結晶の場合の Sv は 0.65～ 0.9 と (001)単結晶の 0.4～ 0.6 に比べ大きい．
また活動するすべり系は (110)および (111)単結晶の場合に単一すべりで
あるのに対し，(001)単結晶では多重すべりであることがわかる．一方，
Fig.  B.6 において θz=0°となる摩擦試験前の単結晶表面における x 軸回
りの Sv を Fig.  B.7 に示す． (111)単結晶において 2 つのすべり系が見ら
れるが，これは Fig.  B.6c から θz=0°の場合のみであり， θz が増加すれ
ば単一すべりとなる．これらの結果から，単一すべりでかつ Sv の高か
った (110)および (111)単結晶ではすべり面に沿って GN 転位を構成する
刃 状 転 位 が よ り 深 い 位 置 ま で 影 響 を 及 ぼ し や す く ， こ れ に よ っ て
Domain A の結晶の回転が起こりやすくなったのではないかと考えられ
る．  
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Fig.  B.5 Schematic  il lustrations of dislocation model.  In case of ideal  slip 
system for grain rotation, Sv  value becomes one. 
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Fig.  B.6 Maximum of Sv  value within 12 slip systems plot ted against  
rotation angle from matrix for (100), (110) and (111) single crystals.  
 122
Rotational position on the worn surface, θx/deg.
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Fig.  B.7 Maximum of Sv  value within 12 slip systems plot ted against  
rotational  position on the worn surface for (100),  (110) and (111) single 
crystals. 
 
B.5 摩擦係数および表面の摩耗  
凝着説によると摩擦係数は次式で表される．  
HS=µ  
ここで S は軟らかい側の材料のせん断強さ，H は硬さである．表面が薄
膜で覆われている場合にそのせん断強さを S f とすると fSS ≈ ，基板硬さ
 123
を H s とすると sHH ≈ ，さらに金属のせん断強さと硬さの比は 0.25 程度
であることから 25.0=ff HS となる．これらを上式に代入すると  
sf HH25.0=µ    (B.2) 
が得られる (B .1 )．すなわち，基板硬さに対して表面硬さが向上すると，
摩擦係数が増加することを意味する．Fig. B.8 にすべり摩擦試験中の摩
擦係数の変化を示す．摩擦の繰返しのごく初期では (001)単結晶の場合
に摩擦係数が 0.2 であったが， (110)および (111)単結晶の場合には 0.1
と摩擦係数が低い．この原因は式 (B.2)から摩擦面付近の硬さに違いが
あることが考えられる．しかしながら，結晶が微細化し硬さが向上し
ている摩擦面近傍の微細粒組織の領域は 5µm 以下と浅く，硬さ測定に
は難しさがある．そこで摩擦痕の幅と深さに着目した．球圧子押し込
みによる硬さとくぼみの幅の関係は次式で表される．  
( )22 arrr
P
HB
−−
=
π
 
ここで HB はブリネル硬さ，P は荷重，r は圧子半径，a はくぼみの半径
である．すべり摩擦の場合には表面の摩耗によって静的な硬さ測定に
比べこの幅は広くなることが考えられるものの，同じ荷重や圧子半径，
摩擦距離で比較すれば硬さと摩耗幅に相関があるといえるであろう．
そこですべり摩擦後に摩擦表面に形成された摩耗痕の深さと幅の関係
を調査した結果を Fig. B.9 に示す． (001)単結晶の場合， (110)， (111)単
結晶に比べ磨耗痕の深さや幅の変化は半分以下となった．すなわち，
(001)単結晶は (110)や (111)単結晶に比べ試験後の硬さが高いと考えら
れる．以上の結果から， (001)単結晶は (110)， (111)単結晶に比べ摩擦初
期からの硬さの向上により摩擦係数が高く，かつ摩耗しにくくなった
と推察した．  
摩擦 680 回における摩擦係数は単結晶の摩擦面方位に依存せずほぼ
0.5 であるが，これは Fe と Cu の乾燥すべり摩擦係数が 0.5 であること
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とほぼ一致する (B .2 )．摩擦の繰返し数の増加によって摩擦面付近の結晶
が微細化されることで，多結晶とほぼ同じ摩擦係数を示したと考えら
れる．  
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Fig. B.8 Friction coefficient in (001), (110) and (111) single crystal.  
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Surface lattice orientation for tested samples
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Fig. B.9 Worn width and depth after sliding wear test with (001), (110) and 
(111) single crystals. 
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